# 



P0&. 






SAMPLE N° 993856 




LNDD 1300 



cohecertifiee 

conformedesdonnees 

et formulaires or1g1naux 

LIST OF CONTENT 



SECTION 1 : ADMINISTRATIVE PART pages 1-4 



Internal chain of custody of bottles 1 

Internal chain of custody of allquots 4 



SECTION 2 : TECHNICAL PART .. ' ■ . . ■ ' . ,■ . pages 5-87 



Confirmation analysis by GC/C/IRMS '"'..''' 5-87 

1- List of performed analyses 5 

2- Confirmation Instruction 6 

3- Method and preparative form 8 

4- GC/MS analysis 27 

4-1 Description of GC/MS analysis 27 

4-2 GC/MS analysis data 29 

- Injection sequence 29 

- Positive references 30 

- Negative aliquot and Sample A 993856 for each fraction 34 
4-3 Data on instrument performances 46 
4-4 Result form 49 

5- Isotopic ratio analysis i;. 52 

5-1 Description of GC/C/IRMS analysis — . ..-,. 52 

5-2 Isotopic ratio analysis data i 55 

- Injection sequence 55 

- Negative aliquot and Sample A 993856 for each fraction 56 ■ 
5-3 Data on instrument performances 68 
5-4 Result form ■* 86 



SECTION 3 : Certificate of analysis n°30209 ■ ; ,* •• ;- .. page 88 



SECTION 4 ; Annexes . ■ ■ . .'. pages 89-90 



LNDD 1301 



af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-CE-01 
Version: E 
Date : 21/03/2007 
1/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date de I'analyse de controle :M. ${\. I If. P.. f 

Demande faite par : .....\}.^!.k^>...i)r.., 

N° d'echantillon concerne : ..^...g..^.^;...®^ - 

Nature du milieu biologique : .(^....6..!.:.U.^n:.. 

£a entifi^«on?tte^p ~ergonri^ 



wmmmmmm. v - 

COPIECERTTFEfe 

C0NF0RMEDESD0NNEES 
ETFORMULAIRESORIGINAUX 




Lieu de d$stockage Chambre froide $$• ; Congelateur D n° i...C^,.V!^ ^. 

Conditions de stockaae -80°C Q -20°C D +4°C ftf 

Destockaae des flacons : A'ty^SU- " : ." v 'v: ; BO [ 

Date yt/^../.^^ Heure^^.hv^ V , dperateur : ....M.A^.. . 



Sysreme : VersapakD Berlinger^ Autre D ............ N° '": ...fc:.&.A.$..J 5"Y t 

Conformite par rapport au oroces ver b al de controle antidooaaR • ' ' nni fT Non D 

Intearite des scelles : . Oui^ ' Non d ■ 

Validation dela conformite tf«T^h^htillcfn (Signatures) 'j'' - ' l^T^A 
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Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version : E 
Date : 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'EGHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTRbLE 



Operateur/ 



...J^... 



Date \/l..l/2U.I.2edl Heure : «tf?.;. Ii, j,£ 7 

Localisation : salle n e ....^?.>.X-r..l 

N°duflacon : .:&_.{.* $ f.CA : - ■ - O^CERnFlfe 

; ^ _J J. . ■ ; C0 ^0RAffiDESD0NNfip« 

vctau .3.jTmL ;■=■"?/ ", " "! ■.:.'■"■" ";■; " :£TFeRw ^REsoRicii 

(s/ /e milieu est congete attendre sa decongelation pour mesurer le volume) . 






Validation de I'ouverture du scelle (Signatures) : 



otbM 




Operateur: 



Date : ....../ /. Heure : ........ h 

Systeme : Versapak D Berlinger D Autre U 

/V° de flacon ; .,...' N°de scellA : . - 

Volume restant : 

Lieu de stQckaq<* Chambre froide D ,, Cono.elateur D n° ..... 

Conditions de stockaap. -80°C D -20°C D +4°C D 

Stockaae de la remis sous sdellA 

Date : / /••••••• Heure; : ........ ti......... Operateur : 

Validation de la remise sous scelle (Signatures) : 



Laboratoire 



Temoin independant 



Expert 



Autre 



Cet enregistrement est a archiver dansle dossier analytique de la centre 



expertise. 



I 
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Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05A 
Version: C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES FLACONS A ET B 



N°deSerle: 
Reception et Stockaae avant enreolstrement Tsi n ecessalre^: 



Reception par 



Pate et Heure 



Stockage 



Stockaqe anres enreoj strement ; 



Chatne de possession des flacons A: 



Heure 



Flacons 


Entreposes par 


Date et Heure 


Lieu 























Echantillon A 993856 


Date 


Code operateur 


" Localisation 


Raison du transfert 


16/04/2007 
09h30 


49/10 


CH-FR.5 (-20°C) 


Destockage pour renumerotation 


16/04/2007 




CH-FR.1 (+4°C) • 


Stockage apres nouvelle numerotation 


17/04/2007 
llh25 . 


01 


, Salle 004 
(amblant) , 


Destockage pour tirage au sort n°2 puis 
restockage ; 


18/04/2007 
10h30 


01 


■ : '^Saft6 004 ■■■!' 
i -'(amblant). 


Destockage pour tirage au sort n°3 


18/04/2007 
10h50 


49 


Salle 004; 
; (amblant) 


Ouverture des scelles 


18/04/2007 
10h55 


49 


Salle 004 
(ambiant) 


Mise en tube pour confirmation IRMS 
(EC3I) 



Chaine de possession des flacons B; 



Echantillon 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 






■'■■.■'.'■[ !.".'-. 


''■■■■■' 











Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la siries'il n-yapasdepositifou dans le dossier positif. J 
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ENKEaiSTREMENT 



Codification : E-TE-05B 
Version: C 
Date: 17/10/2006 

■.'■?' '.''' : ■= 1/1 



TRACABILITE DES ALIQUOTES A ET B 



Chaine de possession des aliauotes A! 



N° de Serie : 



EchantilJbn A 993856 



Date 


Aliquote(s) , 


Code 
operateiir 


Etape 


Remarques 


18/04/2007 
llhOS 


Aliquote EC31 


49 


Preparation jusqu'a 
acetylatlon 


Confirmation IRMS(EC31) 


19/04/2007 
9h30 


Aliquote EC31 


49 


Fin de preparation • 




19/04/2007 
17h57 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 

'.:.'■ ^ V- : '" •''•••'' : ' 


Analyse GC/MS sur 4'-' 


'!•. 


20/04/2007 
12hl0 


Aliquote"EC31 
(3 fractions) 


. 49. 


Reprise pour analyses „s . 
1RMSJ : ,=i ■ 




20/04/2007 
13h53 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME 2 


Origine exogene des 
metabolites de la 
Testosterone 


20/04/2007 
14h37 


Aliquote EC31 

(Fraction 3 : 

volume injectd 

inferieur) 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME 2 


Fraction non exploltee pour 
conclure 













Chaine de possession des aliauotes B: 



Echantillon 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 








'■':■ ' ."'' ■'•'■' ',.-: .'... '■ ■■< '■■ '.-■ 








■ • .'■' ■■'"'''-^i'.'- 


:^r r ]; : i : ';■) -..■•.•;' h: 


■_ ' " 



Cet ehregistrement est a conserver dansle dossier de la serie s'il n'ya pas de positif ou dans le dossier positif. 



4 
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LNDD 



ENREGISTkEMENT 



Code- 

Version : 

Date: 



JSSS£S£^ ^E^™ EiP jg -^ALYSEg PRESENTEES 



E-RECAP-01 

J 

09/06/2006 




N° de laboratoire : 
Produit(s) • confirme(s) 
pH mesure en conf : 



S",Jj 



Essain : 

Mode operatoire de preparation : 

Mode operatoire d'analyse : 

CG/SM(SCAN) [3] CG/SM (SIM) 
CL/SM 
IMM 



. '"/EG; ■*».;■■ v.: 


■-.M-EXr 


A>M 


M-.AN- 


•stKt 



Densiteiaffichee en conf : 
■ R6fractornetre n° : 
y-;- ^ |?ensi,t6 corrigee : 



Version 
Version 
CG/SM3 '". 
CL/UV 
Cytometric 



llOJbJb 



Jb 



AMI* ■ 




ES02 -BBS (CG-SM) 
ES02C-EPH (CG/SM) 
ES03 -CD (CL/SM) 
ES04 -H (CG/SM) j_ 
ES03C -LCH (CL/SM)[ 



..•ES08-HES (CG/SM) £ 

• - ES08B -PS Q 

ES03B -LCH (CL/SM/SM)£ 

ES05 -MS2 (CG/SM/SM)[] 



ES06 - IMM 
ES07 -EPO 



ESSQl-HBQCs|~~| 
ESS02-TS 



Code operateur de l'analyste : H °\ 
Date et paraphe : ■£>» \om\ o^ 



Code operateur du responsable ''-jAQ 
Date et paraphe :^iJ0Hjp^. 



Hors portee d'accreditation ■: ' | ' { 

Raison ou numero d'6cart de la declaration en hors port6e : 




sac 

V 5» 



rpmnlir r\ckr* l*> rpcnn 



Cet enreeistrement est a urchiver dans le dossier de confirmation 



f 
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Codification : I-CONF-31 
Version :D 
E)ate : 17/01/2006 

' 1/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
-. GC/C/TRMS w 



Appareil utilisable ; 



ISOPRIME MICROMASS- GV INSTRUMENT 



Mode operatoire d'extraction : M-EX-24 

Mode operatoire de preparation du Mix Acetate - M^XMiv-n*; .'■.; ■; : . v 

Mode opera toire d'analvse: -Gt^S: - -M-AI^-Si . 

-GC/C/IRMS: M-AN-41 

L'analyse CG/MS doit etre effectuee avant l'analyse GC/C/IRMS " 

Mode operatoire de depouillement : - GC/MS: ■ ' M-RDP-05 

- GC/C/IRMS: M-DP-31 » 

Depouiller Fanalyse GC/MS avant d'ejffectuer-l'abalyse GC/C/IRMS 



APPLICABLE le 
19 JAN. 2006 



ASSURANCE 



LNDD 



QUAIITe 



Traiter simultanement : 



un blanc urinaire 
un aliquot echantillon 




a 



f 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version :D 
Date : 17/01/2006 

■'■'Til 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
GC/C/IRMS 



Action 



r&lige par 



verify par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



1 



B 



D 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Aurelie LAURENT: 



Date 



13/01/2006 



Signature 



Je9^ 



zn 



Creation du document. 




Jacques DE CEAURRIZ 



Acceptation^ pfoiet passage efr version A 



Revision biennale 



Ajout d'une extraction sur Gilson 



Ajout de la pr6paration du mix acetate (M-EXMK-05). 
Ajoutde M-RDP-05. 



31/10/2002 



24/01/2005 



28/10/2005 



17/01/2006 



NTI! 



\ 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codifieatipn : M-EX -24 
Vejrsion : C 
Dsfte :17/01/2006 

' •■ . 1/4 



METHODEDE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/rrtRMS 



Documents utilises : E-TE-03C, I-VOL-01,I-EXr06, 1-EX-07, l-EX-08 etI-TRAC-03C 

Remplir la fiche de preparation - confirmation / pontre expertise en CPQ/C/SMRI E-TE-03C 

Operations Mat£ri«.ii - n . ,., 

lyiatenel Reactifs et prodiiits 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



1 Centrifugation 5 minutes 



Trarisvaser le sumageant dans tube 

prelablement identifies 
(cfI-TRAC-03C) 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohitl-5ml 
Cones Biohit 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur ; ■ ■- 






Extraire sur SPE Rapid trace 
selon I-EX-06 



Evaporation a sec 



_3 



Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 



Agiter jusqu'a dissolution complete ] 



Ajouter 2 gouttesde 
P-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



1 Hydrolyser lhOO a 5S°C 



Centrifugation 5 minutes 



Trahsvaser le sumageant dans 

tubes pr6alablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



Cartouches Bond Elut C18'500rhg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60°C 

Dispensette 

Yprtex 
Comptegoutte 

Bouchons Zymarck 
Vortex 

Etuve 

^Centtrug5|use.4000 ; t^min. f 

Tubes Kimble 1 6x1 00 mm f 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CIS 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 

Bain/a sec £ 60 9 C 



APPUCABLE_| e 
1 3 JAN. 2006 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Azote 



Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-P-05) 



B-glucuronidase 
Chambre froide a +4°C 



■CONFIDENni 



Azote 



% 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 

2/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE I/ORIGINE DES 
^ METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Operations 



Dissoudre et reunir dans un tube 
les extraits du meme echantillon : 

Mettre de c6t6 un tube sec 
Ajouter 500 ul d'ac&onitrile dans 
les autres tubes et agiter 10s avant 
de les trartsvaser dans le tube sec 



Materiel , 

Pipettmah de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Rincer les tubes transvasis avec 
500ul d'acetonitrile 



1 



Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 



Evaporation a sec *~j Bain a sec a 60°C 



Ajouter 50 |il de pyridine 
Ajouter 50 ul d'anhydride acetique 



Rep'rendre par rotation legere du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secdndes et boucher 



Denver le tutfe bien ferme lhOO 

a 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation a sec 



3 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 
Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 
Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-08 



Evaporation a sec des fractions 
Fl (environ 2h00) 
F2 (environ lh30) 
F3 (environ 45min) 



Pipettman de 50 ul - Gones Greiher 
Vprtex . s 

• Vortex ;.•''. !:'• ! 



Bain a sec a 60°C 

ou 

Portoir a tubes.sous hotte 

Bain a sec a 60°C 



<PipetteBiohit 1-5 ml 
Cones Biohit 

Vortex 



J Cartouches Baker C18 500 mg 
Tubes kimble 13x100 mm 



Bain a sec a 80°C 



Reactifs et produits 

Acetonitrile 



Acetonitrile 



Azote 



Pyridine d^ssechee 
Anhydride acetique > 99% 



CONFIDEWTII 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



Azote 



3 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date -.17/01/2006 

_I 3/4 



METHODE IDE PREPARATION POUR 'LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
MET ABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/G/TRMS 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 
Operations Materiel 



Ajouter le SI selon I-VOL-01 



Ajouter200 ul d'acetonitrile 



Reprendre par rotation 16gere da 
tube en position quasi horizontale 



Centrifugation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prealablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de lliexane 
selon I-VOL-01 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Reactifs et produits 



Seringue Hamilton de 50 ul ou de 100 Androstanol acetate H67 200 ne/ul 
ul selon le volume ajoute ; 



Pipettman reglable de 200 jil 
Cones Greiner 



Ac6tonitrile 



Centrifugeuse 4000 tr/min. 

Viajs en yette avec insert 300 ul 
,ou vials en verre de 1.5mi 
selon le volume 



Bain a sec a 60°C Azote 

Pipettman reglable de 200 pi ou 1ml Hexane 

Capsules a sertir - Vortex 



IDENTE 



Apres analyse GC/MS 



Reajustement du SI si necessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de lliexane 
(Cf I-VOL-01) 



Seringue Hamilton de 50 ul Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 

ou de 100 pi selon le volume ajoute 



_J ' Bajn a sec%60 o C 



Pipettman reglable de 200 pi ou 1ml 



Sertir et Agiter 10 secondes | Capsules a sertir - Vortex 



Azote 
Hexane 



10 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Mersion : C 
Date : 17/01/2006 

4/4 



METHODS DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



Personne cohcernee 



Cynthia MONGONGU 



Date 



16/01/2006 



Signature 



N° Version 



B 



Creation du document 



Modification des quantites de SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur 
rimportance de la rotation des tubes 



A ->Passage de projet en document valide-. 
temps/temperature acetylatlon 



modification 



changement de cartouche .pour la premiere extraction * 

addition d'ime nouveile faction d"analyse ' 

reunion des aliquots d'drilmeme^charitillori avaht derivation 

l'6vaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04V 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



changement de cartouche pour la premiere extraction ' 

addition d'une nouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme 6chantillon avant derivation 

l'evaporation des phases organiques se ; fait maintenant sous azote (E- 

INFOdu 10/05/04) 

changement SE en SI et aibtit analyst GC/MS avant GC/C/ffiMS 



17/01/2006 




WiDmi 



n 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

1/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE s6Lli>E(SPJE) PQURLA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Duree d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilis6e: 



IrmsO.spe 

13.30iriin 

Kimble 16x100mm 

Bond Elut C18 Varian 500mg/3ml 



ASSURANCE QUALSTfe 
LNDD 



'■.X*. 




Documents utilises: I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS 

Voie 1 : Methanol 
Voie 2 : Eau ultrapure 
Voie 3 : Acetonitrile 
Voie 4 : Rien 
Voie 5 :Rien 
Voie 6 : Rien 
Voie 7: Rien 
Voie 8 : Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a l'air libre 
2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les puges eau, air et/ou solvant. Voir IrM-02. . 

Positionner a droite les tubes a extraire et a gauche les; tubes de recueil et placer les Cartouches , 

L'ordre de passage est Ie suivant: 
Blanc urinaire 1 
Echantillon 1 
Blanc uriaire 2 
Echantillon 2 

Pour lancer l'extraction, voir I-N-02. .-;•/ '.,.: "~\ ■"; '^ \"%'[ 



[l 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

2/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SQLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
, METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION : 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit (ml/min) 


Conditionneraerit colonne 


Methanol 


Poubelle 


:. ; . v ;:3 " 


10 


Conditionnement colonne 


Eauultrapure 


: Poubelle 


■. ..f 3 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon | 


Poubelle 


&.5- 


4 


Lavage 


Eauultrapure 


Poubelle V 4 


10 


Seehage 


1 minute 


Elution 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rincage canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


Rincage canule 


Methanol 


Canule 


■".:-■■ 1 ' 


20 



P^flBWH 



15 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 

Version,: C 
Date ¥ 06702/2006 

3/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



rSdige' par 



verifie par 



approuve par 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



CorinneBinSSON 



Jacques DE CEAURRIZ 



EVOLUTIONS 




N° Version 



1 



B 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage eh version A 



•;iV 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
dilution 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 

homogeneisationtitre.ajoutl-M^etl-N^ 



06/02/2006 



mimiEi 



w 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 



1/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



'.«v 



Application : 

Duree d'extraction par tube : 
Tube utilise de reciieil utilise" ; 
Type de cartouche utilisee : 



Irmsltcspe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut Cis Varian - 200 mg / 3 ml 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS 



Voie 1 : 


Methanol 


Voie 2: 


Eau ultrapure 


Voie 3 : 


Ac&onitrile 


Voie 4 : 


Rien 


Voie 5 : 


Rien 


Voie 6 : 


Rien 


Voie 7 : 


Rien 


Voie 8 : 


Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a l'air libre. 



ASSURANCE QUALTTE 
LNDD 



2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solVant si ndcessaire. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et disposer au niveau des recueils les tubes 13x100mm inseres 
dans les tubes 16x1 00mm. 



L'ordre de passage est le suivant : 
Blanc urinaire 1 tube 1 
Blanc urinaire 1 tube 2 
Blanc urinaire 1 .... 
Echantillon 1 tube 1 
Echantillon 1 tube 2 
Echantillon 1 .... 
Blanc urinaire 2 tube 1 
Blanc urinaire 2 tube 2 
Blanc urinaire2 .... 



$ 
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Codification : I-EX -07 
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2/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLlDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES PE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Echantilion 2 tube 1 
Echantillon 2 tube 2 
Echantilion 2 .... 

Placer les cartouches et lancer Pextractiqn selon I-N-02. 



3. PESCRIPTION PES PRINCIPALES ETAPES PE L'EXTR AffrTON 



Etape 



Conditiorffiement colonne 



Conditionnement colonne 



Chargement echantilion 



Preparation du melange 20% 



Lavage. 



Preparation du melange 30% 



Source 



Methanol' 



Eau ultrapure 



Echantilloh 



Acetonitrile / Eau ultrapure 



Acetonitrile /Eau ultrapure 20/80 



Lavage 



Sechage 



Elution 



Rincage canule 



Rincage canule 



Acetonitrile /Eau ultrapure 



Acetoriitrile / Eau ultrapure 30/70 



Recueil 



Poiibelle 



Volume 
(ml) 



Pbubelle 



Pdubelle 



Mixer 



Poubelle 



Mixer 



Pdubelle 



0.8/3.2 



1 minute 



Acetonitrile 



Eau ultrapure 



Methanol 



Fraction 1 



Canule 



Canule 



0.6/1.4 



Debit 
(ml/min) 



10 



10 



30 



30 



20 



20 



GONBDMH 






I* 
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DEUXIEME EXTRACTION STJR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



approuve par 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGtj 



Corinne BUISSON 




Jacques DE CEAURRIZ 



N° Version 



1 



B 



D 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage eri version A 



Revision biennale 

changement des volumes de lavage et d'elution : 



Reajustement de l'extraction 



R6ajustement de l'extraction 

D:homog&ieisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



w 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DELA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 


irms2te.spe 


Duree d'extraction pour un tube : 


41,3 min 


Tube utilise : 


Kimble 13x100 mm 


Type de cartouche utilisee ..: 


Baker Ci8 


Volume de la cartouche : 


500mg/3ml 



1 -DISPOSITION DES SOLVANTS : 



Voiel: 


Methanol 


Voie2: 


H2O (ultrapure) 


Voie3: 


Acetonitrfle 


Voie4: 


Rien 


Voie5: 


Rien 


Voie 6:~ 


Rien 


Voie7: 


Rien 


Voie 8 : 


Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a lair Ebre. 



'V:Xfc 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 

I ft n -_ — » 



fjs] 



S &. ZHtr 




2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si necessaire (cf I-M-02) 
Lancer lexfcraction sebnI-N-02 



Positionner a droite les tubes a extraire et h gauche les tubes eluats. 

UtUiser le gros rack, disposer au niveau des recevfls les tubes 13x100 mm insets dans des tubes 

16x1 00 mm et placer fes echantfllons dans lordre suftant : : 



K 
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TROISIEME EXTRACTION SURPJEIASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des echantfflons 


Tubes des recuefls 


Blanc urinaire 1 


Blanc urinaire 1 fractfonFl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 


Espace Bbre 


Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto) 


Espace libre 


Blanc urinaire 1 fractkmF3 (Diol) 


EcbantiDonl 


EchantiDonl ftactionFl (metabolesde la cortisone etdu Cortisol) 


Espace libre- 


EchantiDon 1 Fraction F2 (Keto) 


Espace libre 


</■•/ i ■:"'[ ■■■■ ; EcbaratiDoiilFrai^ri^(DiD^ 


I - : .- * :, : . 



Placer les cartouches en laissant deux intervales de libre entre chaque cartouche et cBquer 
ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du module choisi 



CONRDEN77H 



3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE : 



Etape 


Solvant 


Recueil 


Volume (ml) 


Debit (ml/min) 


Conditiormement coforme 


MeOH 


Poubele 


5 


10 


Conditionnement cobnne 


'' :: M&:::.1f.- 


/"-'.■ PbuBeUe'" 


--■'■■■ 5 r ' 


10 


Chargement echantiDon 


Reprise CrbCNrHzO 50/50 


PoubeUe 


2,5 


.4 


Preparation melange 30 % 


CH 3 CN-H 2 


Mixer 


1,8/4,2 


30 


Lavage 


CH 3 CN-H 2 30/70 


PoubeDe 


6 


2- 


Preparation melange 40 % 


CH3CN-H2O .-■.,' 


Mixer | 


2,4 / 3,6 


30 


Lavage j 


CH3CN-H2O 40/60 


PoubeUe 


6 


2 


Preparation melange 50% 


CH 3 CN-H 2 


: Mixer 


3/3.. 


30 


ElutionFl 


CH3CN-H2O 50/50 ■ 


Fraction 1 


7 6 " 


...;■ 2 


Preparation melange 50 % 


CHjCN-HiP fit;] 


: ;■'■;.;., Mixer : ■".;,, 


: : i/i ■.'■:■■ ■ 


30 


ElutionFl 


CH 3 CN-Hib 50/50;" 


Fraction! ~ 


'■• J ■'""'. 2 


2 


Preparation m6knge 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


4,5/1,5 


30 


EbtionF2 


CH3CN-H2O 75/25 


Fraction 2 


6 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/0,8 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 75/25 


Poubelte 


3,2 


2 


ElutionF3 


ch^cn ..-;. 


Fraction 3 


: 4." 


2 


Rineage canule 


:^0 . 


Canute 


■\2. 


30 


| Lavage 


VMeOH,...:;,:: 


■pJoubeBe ;. 


-..,2 


1 30 



ft 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



r6dige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



1 



B 



PersoiHte : cbiicetnee ■ :■'-' ' .•;''" £ 



Cynthia MONGONGU 



Caroline BASTIEN 



Adeline MOLINA 



Jacques DE CEAURRIZ 




Motif 



Creation du document. 



*^- 



Acceptation duprojet passage en version A 



i\ 



Revision biennale 

analyse d'une troisieme fraction 



Date 



30/04/2002 



02/1-0/2002 



31/08/2004 



Elimination d'une interference dans la fraction Fl - Changemeht titre 1 08/09/2005 
pour homog6neisation . ,„ I 



GONFIDENTIEL 



;'.":•■ I 



to 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
1/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Mode operatoire d'extraction: 



M-EX-24 : .U 



Echantillon : 



. ft «\^tSC 



Sexe : M 



Mise a 1'ambiant de l'6chantillon : Date : 



Ulo^Wv 



Heure : 



to\\3 



•o 



Prise d'essai: 



Volume: 



■jj, mL 



Heure: 



i'oVss 



Paraphe: 



J* 



t&j 
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Codification: E-TE-03C 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

;,,...: GCfc/lRMS 




Analyse par CG/MS 





Frabtioii.Fr,; 


'Fraction F2< 


Fraction F3 


Volume SI%l)-;: ; 


■: s-r&l' .': 


' <JL» 


,fc> '"' 


Volume hexane(j4) ; 


loo 


Moo 


loo 



& 
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■lis; i :.! 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 

Die !.: .17/01/2006 

■'■$''.. 3/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Autres operations (dilution, reinjectioiu '.) 



Operation 



i •->«.> v-.o!]»- •*>>■ -..-. 



Date 



Heure de debut 



Recupere a 



»>/-' •'•**«$"- 



Identification du materiel utilise 



Paraphe 



.- -» .*.•>»--■., 



Analyse par GC/C/ERMS 





Fraction Fl 


FractionF2 


Fraction F3 


Volume total SI preleve (ul) 


. 3» ". 


Go 


4 


Volume final hexane (ul) 


<*o 


\*0 


1^ 



HHBBBSSSSi 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/KRMS 



Operation 



Reprise par 
Hexane 



Injection 
GC/C/IRMS 



Date 



4o\o h\o^ 



«Jo\oH \o% 



Heure de debut 



RecuperS a 



Identification du materiel utilise 




Paraphe 



Autres operations (concentration, dilution, reinj 


eetiori.,.). : 






Operation 


Date 


Heure de debut 


' Recuper€ a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 


































■I, i i ' 




















■ ^ ■.''..'. : 


■■■I ■• i '• '. • '■ 


■"""■', te:,^ 






- 










-i •*&.- ' -*■■»*•«•> 


■ •■ » .-.■.- 


/ 


' .■ . . ■■—! ..lj» 


..WW,;--. ......... 
























..v. ■ . . • 





Ecarts n° : 



Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de CQnfir.mati6n.de Vichantillon 



Jm 
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MODE OPERATOIRE 


Codification : M-EXMIX-05 

Version : B 
Date :09/05/2006 
1/2 


METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX GAL ACETATE 


1. Preparation du Mix Acetate pour la GC7MS: 

Op6rations Materiel Reactif etproduits 


Prelever 100 ul de la solution Mix 

Ac&ate 
et transferer dans uri vial a insert 


Vials en verre avec insert Solution Mix Acetate 
300ul (CH-Fr.l) 




B^aSeca60°C. Azote 


| Evaporerasec 




Reprendre dans 100 ul dliexane 


Pipettrhanr6gleage de 100 ul ? Hexane 
Cones Greiner 






1 Sertir 

| Agiter au vortex 


,°*t£r :: mNFIDENTE 


2. Preparation du Mix Cal Acetat 


e pour la GC/C/IRMS: 


Reactif et produits 


Operations 


Materiel 


Prelever 50 ul de la solution Mix 

Cal Acetate 
et transferer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert Solution Mix Cal Acetate 
300ul (CH-Fr.l) 


_ 


Bainaseca60?C Azote 


Evaporer a sec 




Reprendre dans 50 ul dliexane 


Pipettmanfegleable de 100 u 
■Fw Cones Greiner 


Hexane 

.1.' ■ 


:■■•'! . ' ■ 


Sertir 
Agiter au vortex 


'.'..,;.? Capsules a sertir v .:■> 
Vortex 



^n"' '^ !>':£. : le 



15 MAI 



\fm\ 
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MODE OPERATOERE 



Codification : M-EXMIX-05 

Version : B 
Da# :09/05/2006 

■■'*-•■ 2/2 



METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 



_l 



JW^' 1 "-*^^ 




l&^%^m&$i:% 


^^a^t^^#^-.' ; ' ' ' •' 


reclige' par 


Cynthia MONGONGU 


09/05/2006 


4*f^ , 


verifie par 


CorinneBUISSON 


:09/05/2006 


f\d£S, **¥&* ^ y^^ 


verifie par 


Aurelie LAURENT 


09/05/2006 


* A' j^„ ** \ £ 




approuv£ par 


Jacques DE CEAURRIZ 

• 


09/05/2006 


'~Ams 



L 



N° Version 




Motif 


;; // 


Date 


A 


Creation du document. 


i.~}i' .i •■•■:''' : . i ' "' 




17/01/2006 


B 


ajout du mix cal acetate '■'■'■ >£ 


09/05/2006 



ENTIEL 



Uo 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-52 
Version : A 
Date :28/10/2005 
1/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SESPRECURSEURS 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diametre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume injecte: 
Solvants de rin9age ALS: 



CONDmONSGC: 

Temperature initiale: 
Gradient de temperature: 



Temperature finale: 

Temps d'anaiyse: • 

Temps d'equilibrage de la colonne: 

Pression constante: 

Temperature de la ligne de transfert 

CONDITIONS SM: 

Solvent delay: 
Temperature quad: 
Temperature Source: . 

Fichiertune: ,:- ;- !,■ 
Mode d'acquisitioni 



DB17-MS. JW Soien 122.4732 

30m 

0.25mm 

0.25um 



Splitless (insert spMess) 

280°C 

lul 

Solvant A: Acetonitrile 

Solvant B: Hexane 



70°C pendant 1 min 

70->270 o Ca30°C/min 

270°C pendant 12 min 

270-^30Q o Ca.l0°C/min 

300°C pendant 3 min 

25.67 min 

0.5 min 

Ajuster le SI a 10.7 min (+/-0.5min) 

300°C 



9 min 
150°C 
230°C 
Autotune;; 
'.Full scanj5Q-550 uma 



CONFIDENTIEL 



ft 
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Codification : M-AN-52 
Version: A 
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ANALYSE GC/MS - CONIIRMATlbN QUAUTATIVE DES^METABOLITES DE LA 
■ TESTOSTERONE ET DE SES f RECURS'EIJRS 




GONFIDENTI 



*- 



ll 



LNDD 1331 



Sequence Name: C:\MSDChem\l\sequence\2007\Avril07\1904.S 
Comment : 

49 

D: \MSD22\2007\AVRIL07\1904\ 
Pre-Seq Cmd: 
Pre-Seq Cmd: 



Operator 
Data Path 
Top 
instrument Control 



Data Analysis 



Pre-Seq Cmd: 



Top Post-Seq Cmd: 

Instrument Control Post-Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq. Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
,(. ;.-) Don ' t Inject. 



Line 




Sampl 


e Name/M: 


isc Info 




1) 


Calibration 


1 












Datafile 




1904MixAc01 








Method 




MAN_52 








2)- 


Calibration 


2 












Datafile 




1904MixAc02 








Method 




MAN 52 








3) 


Blank 


3 


BlulF3 


MAN 52 


Blu 1 F3 




4) 


Sample 


4 


428f3 


MAN 52 


A 825428 


F3 


5) 


Blank 


5 


BlulF2 


MAN 52 


Blu 1 F2 




6) 


Sample 


6 


428£2 


MAN 52 


A 825428 


F2 


7) 


Blank 


7 


BlulF.l 


.MAN 52 


Blu 1 Fl 




8) 


Sample 


8 


4 28F1 


MAN 52 


A. 8 2 5428 


Fl 


9) 


Blank 


• 9 


Blu2F3 


MAN 52 ' 


Blu 2 F3 




10) 


Sample 


10 


856£3 


MAN 52 


A 993856 


F3 


11) 


Blank 


ii 


Blu2F2 


. MAN 52 


Blu 2 F2 




12) 


Sample 


12 


8 56F2 


MAN 52 


A 993856 


F2 


13) 


Blank 


13 


Blu2Fl 


MAN 52 


Blu 2 Fl 




14) 


Sample 


14 


856F1 


MAN 52 


A 993856 


Fl 



Sequence v6rifi6e ptff : ......V.nl...... 

Remarques. : ...... M ..y.....~.............. 



Last Modified: Thu Apr 19 14:04:12 2007 



Page: 1 
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LNDD 1332 



D:\Msd22\2007\Avrll07YI904\1904MixAc01.b 

Data File Name 1904MixAcO1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avrii07\1904\ 

• Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 12:02 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac SO 
Vial Number 1 

. Misc info Mix Acetate 002 50ng injecte 



J 



TerhPs de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Siarial 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


10,836,103 


Etiocholanoione AC 


14;29 


1.339 


272 


. 20,230,020 


Androsterone AC 


14.54' 


1.363 


' 272 


33,688,913 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15;10 


1.415 


256 


19,401,920 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


: 15.47- 


1.450 


316 


24,332,804 


••11 KetoEtiocholanolone AC 


16.-96 


1.590 


271 


24,856,944 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19,02 


1.783 


284 


23.256.614 



M2 signal 



Name 



' EtiobhoTanolone^C^ 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal 



Q1 Response Q1 Ratio 



-"257--' •• 
257 

316 • , 
241;-. j, 
191' 



2^_ 



'12,98^,628 

14,550,597 

16,838,134 

15,152,584 . 

22,132,402 

13:352.599V 



JZJ 

43.2 
86.8 
62.3 
89.0 

^7.4 



^^^^!^&.-v. ? .v^5t C vr : -,--.. .-. «^ 



H/13 signal 



Name 


Q2 signal: 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


. 6,399,700 


.59.1 ... 


Etiocholanoione AC 


201 


; 8,027,361 : 


; '.-. -39:7 


Androsterone AC 


218 


10,490,644 


31.1 


5b Androstan 3a 17b "diol diAC 


241 


15,236,782 


78.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


12,531.331 : 


'51.5 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


14,422,066 


58.6 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


:| 344 


6:437^356 


27.7 



Pagel of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/19/2007 12:45 PM 



$0 



LNDD 1333 



D:\Msd22\2OO7\AvrilO7M'904\1904MlxAcO1.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b dlol dlAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 



IBs ETSS g:s'5a £ Kv'5s!' i£S3iK3!:s 



"**!S&p?B«5?a98^ 





las MT85 JHS-Jeg JiS'TSf 35asSiSSrs 




*S^«Sf^^«!w*^^x*rlgtMJir/* 



11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a dlol diAC 




Page 2 of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/19/2007 12:45 PM 



3l 
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D:\Msd22\2007\Avril07\1904\1 904MixAc02.D 

Data File Name 1 ?04MixAc02.D 
Data File Path D:\Ms.d22\2007\AvriI07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 12:33 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 100 
VialNumber2 

Misc Info Mix Acetate 002 1 0Ong. inject!.; . 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal fMD 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b dioldiAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC ' 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



F?fPm? 



Rel Ret Time 



10.67 
14;32 
14;58 
15.13 
15.51 
17.02 
19.08 



1.342 
1.366 
1.418 
1.454 
1.595 
1,787 



Target Signal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



21,099,180 
38,243,693 
63,571,517 
37,961,866 
49,942,763 
48,955,423 
46.424.780 



M2 signal 



«2r.ftr- ! -••'• -•'- 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response . 


Ql Ratio 


. .•-_ . 5a Anekesfe^b&gfe**8!& 


V^m^^^Si: 


y, v ,.2Z,m&47 . 


- ■&$&$&&&■. 


Etiocholanolone AC 


' 257" "■" 


24,672,655 


64.5 


Androsterone AC 


257 


27,963,794 


44.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


33,982,361 


89.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


29,734,044 


59.5 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


41,649,325 


85.1 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


269 


26.532.877 


57.2 



*jfr wzatfi&sX-HV : -~i' » v-. .., 



M3 signal 



Name 


:,Q2lsional ■ 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 ' 


.12,223,233 


.57.9 


Etiocholanolone AC 


. v201 


' .15,136,571 


39.6 


Androsterone AC 


218 


19,689,948 


31.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


29,499,659 


77.7 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


25,199,810 


50.5 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


29,014,443 v 


59:3 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


344 


12.573.886 . 


27,1 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



■Kirfi'^ii-fr 



"•.•ess 



i== f vis s;r?§ s lassr JSJSi^S:?. 




,1 ^5^^^^SttWi&j'4^W;5v^3'*»5^^ 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 



SI USB B2KI*S2rST 3S3i3sS51! 




■vvtS^^yMS-^P-a-V' V*')?S5^i;(>;>,};^v* '>; vi 



1 1 KetoEtiocholanolone AC 



~ 


lh 
lit 

A- 





5b Pregnan 3a 20a diol diAC 









: • 












1 




! 


M 




-_™ 






7 1 










/ L 










lA 




■' 






II 1 










"1 / j\ 











J/s \ 








**— 


«»• -I— **_ — — -» 
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BBHBB 
LNDD 1336 



D:\Msd22\2007\Avril07VI904\Blu2F1.D 

Data File Name Blu2F1.D; *| 

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07Y1904\ lv 

Operator 49 ' ?' ' 

Date Acquired 4/19/2007 19:35 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 2 F1 
Vial Number 13 

Misc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 1 dans 100uL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret time 


f T?el Ret Time 


Target; Sianal 


Taraet Resoonse 


5a'Androstanol AC 


'10.66: 




258 


3,952,016 


Etiocholaholone AC 


6:oo : 


i 0.000 


272 





Androsterone AC 


' : 0.00' 


!| ' 0;000 


2j2 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


16.94 


1.589 


271 


20,944,222 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Andros'tanoi AC 


243 


4,205,964 


106.4 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


' ■ • 


0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


: • 


0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


18,852,552 


90.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


26? 





0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 'Response. 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


,204 


., ,2,351,403 


59.5 ::... , 


Etiocholanolone AC 


■ .:.20.fe- =';-;. . 


.:,;^;;;fl:#^'.; 


■.-.Affio ■"-;■ 


Androsterone AC 


•■•2tff ■••-;:-■■; 


.■■■•■ ■':' 


m 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


• -QC I 


1)v0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


■256 


' 0... ;, 


v0,0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


12,328,863 


'58.9 . 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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Etiocholanolorie AC 




cecxa=tx=— 



Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiochoIanolone AC 




. 5b Pregnan 3a 20a diol diAC 




Page 2 of 2 



C:\MSDCHEWI\CUSTRPT\MAN52.CRT: 



4/20/2007 9:04 AM 



3f 



LNDD 1338 



D:\Msd22\2007\Avrll07\1904\856F1.D 

Data File Name 856F1.D . 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 20:08 ; 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 993856 F1 
Vial Number 14 

Misc Info A 993856 Fraction 1 dans 1 0OpL 













-r-»<=»« OB-H^-l . V 






-iiiiil 


do* 


»aMAajAi « t r-r* A ■ 


A 


.^.Jl... . 


! ":j" V.*. .' ; "' -•?■'.': v 

. a. nAil -A. 


,1, 


1 . 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (M1> 



Name 


Ret Time • 


Rel Ret Time- 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanol AC 


10.66 : 




258 


721,750 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


• 0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b dioi diAC 


0.00 


0;000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 


• 


11 KetoEtiocholanolone AC 


16.86 


1.582 


271 


2,481,997 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


o;oo 


0.000 


284 


o 



WI2 signal 



: \ 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


797,057 


110.4 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


- -■■;■{)■■•: 


0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241; !: ' ! 


■•'".. ■■ ''d'-iV.*. V 


■i:o ; 


11 KetoEtiocholanolone AC 


19f 


; 2,267,483 '■-: 


9^;4 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 





: 0,0 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response. 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


481,609 


. 66.7 


Etiocholanolone AC 


201 


.-:/-. '' Qo.:;.:; ■; 


i0.0 ■■■. J , 


Androsterone AC 


218 


o ■ 


0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


■ 


d.o 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


0" 


0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


1,495,783, 


60.3 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





AGO . 
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b:«Msd22u667\Avdi07\1904\856h.D % 

•.'"■■. f 



5a Androstanol AC 



83:55 aSEHHMK-ia' 5SS-S 



—i~ ' Cu^' -.- uft^ 1 ... ' ' -.. ! ■« ^^L^-tCilJ ' n i L ' ; ' — «,U!1 T'iHJ ' 




Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 




l^.*o i«:a 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan ,3a 20a diol diAC 



EBS«!!S«SffiW 3KVR 



^^^"fifffi^^y^tr^n^.^^'^.^" 
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D:\Msd22V2007\Avril67\1904\Blu2F2.D 

Data File Name Blu2F2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 18:29 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 2 F2 . . 
VialNumberU J 

Misc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 2 dans 400piC 



jU- 



*"*- ^ 



Temps de retention, temps de retention retatif et target Signal <M1 ) 



Name 


Ret Time- 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


: 10.67 




258 


11,641,972 


Etiocholanolone AG 


14.34 


1.344 


272 


49,765,412 


Androsterone AC 


14.62 


1.371 


272 


100,3941771 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 . 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


o.'oo 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0,000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


12,565,784 


107.9 


Etiocholanolone AC 


257 


31,534,538 


63.4 


Androsterone AC 


257 


43,249,010 


43.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


. 


0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


0.: 


0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


.Q2 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 . . 


6,774,260 


58.2 


Etiocholanolone AC 


201 V 


19,701,277 


. ,39.6 


Androsterone AC 


218 


30,991,744 


30;9 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





^0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





:0,p 
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5a Androstanol AC >. 




Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 




IJKlB-HISCfcWKB*: 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 




■E 




ESSKSSraSSKaT S^ : k « 




H 








: £E 








-™J 






\V* 


:'.« 


HHiir^t 






, Jul 




,«• .«. .«- *•.-• •»-.« i_— 


,•-— 1 — — 



11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnah 3a 20a diol diAC 



mm 


» 5»88 tes jb s fa is: Essi f 


~ 


il.iflr.flr- Jr Mil 


„ . " 





Page 2 of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/20/2007 9:06 AM 



33 



LNDD 1342 
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Data File Name 856F2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/1 9/2007 1 9:03 
Acq. Method File MAN.52.M 
Sample Name A 993856 F2 
Vial Number 12 

Misc Info A 993856 Fraction 2 dans 400uL 




Temps de retention, temps de retention relatifet target Signal (Will 



Name 


Ret Time • 


: :Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.67 




2S8 


5,386,150 


Etiocholanolone AC 


14.33 


1.342 


272 


29,402,378 


Androsterone AC 


14.59 


1.367 


272 


51,156,185 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


5,810,507 


107.9 


Etiocholanolone AC 


257 


18,763,036 


63.8 


Androsterone AC 


257 


22,279,324 


43.6 


5b. Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


■ 241.= 





.0.0 . 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 





0,9 



M3 signal 



Name 


Q2 sidnal: '■.. .-■ 


. .:':■ Q2Resb6hse -. 


. Q2iRatio 


5a AndrostanolAC 


.204.. •:.,.. 


*,. 3,242,955. j ..=.'.. 


.JB0.2,',.. 


Etiocholanolone AC 


. ; 20t. .; 


.•.;;.. 1(1 , 405,652 :-., , 


.: i38.8. ; . : 


Androsterone AC 


218 


: 15,573,008 i : 


%6a 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





o,p 
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5a Androstanol AC 



~-~ 


SK?KsiraaH 


grouts 

I ■■'-■■■ 





Etiocholanolone AC 




,_ 




SE5!ffl8S'3EI5?:S!'5~3S k 




„ 




f 




. 


ZZ 


Ji F 






'*•"" »»:•• »•*• t«i» «;*■ *-;*o -.-:— i*:m *• 


■"* ""'•** 



Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Andfostan 3a 17b diol dIAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



■ r 


wSSS*w S3S"5S 15 KmMSP SSS?5:S i . 


■ E 


iiiili 
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D:\Msd22\2007\Avril07\1904\Blu2F3.D 

Data File Name Blu2F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/19/2007 17:24 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 2 F3 
Vial Number 9 

Misc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 3 dans 1 00|jL 




Temps de retention, temps de retention relatlf et target Signal (MP 



Name- 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Target Signal 


Target ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


4,655,749 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.09 


1.415 . 


256 


17,171,340 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.42 


• 1.447 


316 


4,758,897 


11 KetoEtiocholanolbne AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.01 


1.783 


284 


17.786.657 



M2 signal 



Name 


Q1 signal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


5,006,319 


107.5 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 . . ■' 


14,549,709 ... 


84.7 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241: 


.„■ 3,149,455 


6J3.2 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 


v ■ :0.' 


&0 


5b Prednan 3a 20a diol diAC 


269 


10.255,804 ■•:.: 


^7,7 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2,699,552 


58.0 


Etiocholanolone AC 


; 201 .••-.. 


V-:0:,:v-„: ;, ' 


'0.0 , 


Androsterone AC 


218 


: 


0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


24:1. 


13,598,058 . 


79.2 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


-.256 


2.573,934 


54.1 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





fb.o 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


344' 


4.846.875 


27.3 
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5a Androstanol AC 




UWHIJMh' - 



Etiocholanblone AC 



SS !»:SJ S53B a SCTSS 1 SSKS 




Androsterone AC 





T" 


~ 


as K£§s ga w s™?ra' bb^ss 






— 


^ 


l.-V" 1,. I , 










■jr. M ■ ■ 










Jjo\. 


-J 


..:.. •.-:«. ,->. ,.>. .-:— ..!», »:to ..'— 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 





11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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Data File Name 856f3.D . 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1904\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/1 9/2007 1 7:57 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 993856 F3 
Vial Number 10 
• Misc Info A 993856 Fraction 3dahs iOOuL : 



s»oooooo 



i ooaooo 






iL 



lM Awv r 



ao.oe- s*^,e 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


1,765,965 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15,05 


1.412 


256 


5,976,401 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.41 


1.445 


316 


1,572,917 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


18.98 


1.780 


284 


13.860.504 



M2 signal 



■i:! ; 



Name 


Q1 sianal 


Qt Response' 


CUfRatio 


5a Androstanol AC 


243 


1,914,361 


108.4 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


5,052,931 


84.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


1,053,222 


67.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 


, 


0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


7.949.605 . 


57.4 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


s Q2. Response . 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


. .204 


.1,034,800 


58.6 


Etiocholanolone AC 


•201; . 


■ ; 'o---. 


0.0 


. Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


4,796,355 


80.3 


5a Androstan 3a. 17b diol diAC 


256 


865,187 


55.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


3.751.452 : 


27.1 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 






tofrytreTfrrTfliNr 






Androsterone AC 




:™ 


— — ■ 




^cn 


W 




~2 


^-^lJfL^.-. 


^«6& 


, 


«.-,. -..;» ,*:.<» *-.*. »-— »-:«. -.-»«. <.«.. 





5b Androstan 3a 17b diol dlAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 



;™ 




SSEvgg&S 


«5»:lsHS3S-S 




'— 










~ 






I / 


\ 


7ZH 


\ 




L / 


\ . 




"•■ , *-** ■* 


*-— -.-.«• <•-•• 








;KJz5Bi£IISKri3'HS!3g 



11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol dlAC 
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Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-11C 

Version: A 
Date: 21/03/2007 

1 '; 1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'UNE CONFIRMATION IRMS 



Appareil: C\S:biA> Date: -\«\\ohV<.^.' 

1 - Source d'ionisation et 6tancheYte du svsteme 



MSD Ion69ou219majoritaire '.'''... 
Abondance de l'ion 502 > 3% 
■1 8/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (C02) < 10% 

Observations : 



Oui. 


Non 


Code op 


<X : 




Hq 


<< 




k<\ 


: «* 




H<\ 



2- Conformite du Mix 







ih . 








Fichier . 


Oui iNon 


Code op 


Mix' 


l<VoH fWk'Coi 


V 




^ 


Mix 


\«\om t\;«j.if ojb 


»i 




u<\ 


Mix 


. 








Mix 










Mix 










Ref 










Ref 


■ ' • '. Vrt:;: ; ' .;'•:. ■ '■: .',.'':■'"■ 








Ref 










Ref 










Ref 









Observations eventuelles du responsible : 



Cet enregistrementestaarchiyerdans le classeur C-MA-EcH deVappareil 



tf 



LNDD 1349 



Thu Apr 19 10:39:43 2007 
C:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE.0 



5 97 3 Auto tune 



instrument: MSD22 



Mass 
Ab 4 
Pw5 



69.00 

22684 

0. 63 



Mass 
Ab 
Pw5 



219.00 

35i670 

0. 61 



Mass 
Ab 
Pw5 



502.00 

43541 

0.61 



"1 — 
66 



I 
71 



Ion Pol POS MassGain 267 

MassOffs -10 

Emission 34.6 AmuGain • 2187 

ElEnrgy 69.9 AmuOffs 128 
Filament 1 Wid219 -0.04 2 

DC Pol NEG 
Repel le r 2 6.77 
IonFcust 9.0 . 2 HEDEnab 
EntLens 14.0 EMVolts 
EntOffsv- 19.07 



ON 
2141 



Ji 



216 



T — r 
221 



Samples 8 

PFTBA OPEN Averages 3 

Stepsize 0.10 



Zones: 

MS Source 

MS Quad 



230 Foreline 
150 



101 



i — | — f 
.5 00 




505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 
112 peaks Base: 69.00 Abundance:. 373696 
100 

90 H 

80 

70 

60H 

50 

40 

30 

20 

10 



Step: 0.10 



100 



200 



1 T"^ 

30.0 



400 



1 T^ 
500 



— r-^ 

600 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso, Abund Iso Ratio 

69.00 373696 1.00. 00 70.00. .4161 1.11 

219.00 304128 81.38 .: 220.00 .12487 4.11 

502.00 39144 10.47.. '503.00 4225 10.79 



W 
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5973 Air and Water Check 



Instrument: MSD22 

Thu Apr 19 11; 49: 49 2007 



C: \MSDCHEM\1\5973N\ 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 
67 peaks Base: 69.00 Abundance: 432000 
100 n 



95 

90H 

85 

80 

75 

70 

65 H 

60 

55 

50 H 

45 

40 H 

35 

30 -\ 

25 

20- 

15 ■ 

10 
5 




10 



"+— i- 
20 



30 ■ 



40 



50 



I 
60 



70 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

■69.00 432000 100.00 .70,00 ..;4626 1.07 

18.10 3671 0.85 ; 19.10 : '•',-. ' .61 1.66 

28.10 17856 i.4."i3... 29.10 ' S. 148 0.83 



Current Params used: ATUNE . U 



Relative abundances: 


18/69 


= 


0. 


85 


28/69 


— 


4 . 


13 


32/69 


= 


1. 


28 


44/69 


= 





10 


28/18 


=> 


486.41 



Water* 
Mitrogen% 
Oxygen* 

Carbon Dioxide* 
Nitrogen/Water* 



<(* 
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ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
pate: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 

1/3 



FICHE D'ANALYSE / RESULTAT A NALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATTON GP/r/TRMS 



Echantillon : 



A 993856 



Tolerances fixees par TAMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 
Tolerances sur le tr et le trr : +/-1 % ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) 



Pour lesabondances relatives >50% ilestadmis +/- 10% (en absolu)de variation 

25<ab<50% +/-20%(enrelatif) 

+/-5%(enabsolu) 



<25% 



COPE CERTIFIES 

C0NF0RMEDESD0NNEES 

BTF0RMULAIRESOR1G1NAUX 



Calcul des abondances en : 



Tabulation: 



Surface: 



X 



Hauteur: 



• Standard Interne: 





Mix 


Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Tr (min) 


10,67 


.10,66 ■■-".;; 


:1B,67;' 


Tr. 10,66 


Fichier 


1904MixAc01 


■'■■ 856F1 


856F2 


T:: -V856F3: 



Substance caract&is6e : 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



out 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




. X 




X 





Substance caractens6e 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
hori 
non 




X 




• x . . 





V) 
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Codification : 
Version : 
Date : 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



2/3 



FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caracterisee 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non • 




X 




X 





•!& 



Substance caracterisee : 



5b Androstane-3a,17b-diol.diAC 



Fichier : 



856F3 







Mix 




Echantillon 




Tr (rain) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,10 


1,415 


J 100 


86,8 


78,5 


15,05 


1,412 


100 


84,5 


80,3 


Tolerance basse 


14,95 


1,401 


76,8 


68,5 : 










Tolerance haute 


15,25 


1,429 


96,8 


88,5 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 


X 


non 


oui 


X • 


rion 


oui 


••■■.-X-. -•■ 


non 



V.JS-: 



Substance caracterisee : 



5a Androstahe-3a,l:7(>diol diAC '. 



Fichier : 



856F3 









Mix 






Echantillon 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 




15,47 


1,450 


100 

m 


62,3 


51,5 


15,41 . 


1,445 


100 


67,0 


55,0 


Tolerance basse 


15,32 


1,436 


52,3 


41,5 










Tolerance haute 


15,62 


1,465 


.72,3 


,'61,5, 







Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



QUI 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


•~ ;<■ x . 


non 



Substance caracterisee : 



5b Pregnane-3a^0a-diol diAC 



Fichier : 



856F3 







Mix 






Echantillon 




Tr(min) 


Trr 


Ml (%). 


M2(%) 


M3 (%) 


Tr(min) ! 


:■ ; - Trr • 


Ml(%) 


M2(%) 


M3 (%) 




19,02 


1,783 


1 100 


57,4 


27i7 


18,98 ; 


. 1,780. 


100 


57,4 


27,1 


Tolerance basse 


18,83 


1,765 


, 47-4 ' 


; ; 22,2 : v;: 


•■ ';:■... ■■■■ -l 








Tolerance haute 


19,21 


1,801 


n-m^k 


'■ :33,2.?; : :: 





Concordance des Tr :. 
Concordance des Trr : 
Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 









X 


non 
non 
non 




X 




X . 





>0 
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LNDD 



ENREGISTREMENT . 



Codification : 
Version : 
Date : 



E-FCR-09 

B 

20/09/2006 



3/3 



FICHE P' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/TRMS 



Substance caractensee : ' f" 



3 



Fiqhier : 




M2(%) 



M3 (%) 



Echantillon 



Tr (min) 



Trr 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



M3 (%) 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondarices relatives : 



oui 

ouj 

' oui 





non 
non 
non 


... ■ . , , . 




...... 




? ; - ; . , ; ■ ■ 



COPlBCERTTHfe 

C0NF0RMEDESD0NN&S 

BTFORMULAIRESORIGIX.AL'X 






Substance caractensee : 



Fichier : 



Tolerance basse 



Tolerance haute 



Mix 



Tr (min) 



Trr I Ml (%) M2 (%) 



100 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



M3 (%) 



Echantillon 



Tr(min) I Trr I Ml (%) I M2(%) I M3 (%) 
I 1 100 | | -^ 



bin 




non 
rion 
non 




our 






oui 







Paraphe et code operateur : 




Partie a remplir par le responsable : 
CaracteYisation formelle de tous les analytes ■": 
Paraphe et code operateur : 



oui 



flCCJfe 



Observations : 



non 



Date: 



■p. ■ 
I'tf ■ . •• . 

if* ■ ' i. 




m 


<M\ <$r - 



Cet enregtetrement est a atchiver dans le dossier de cdffirmationdel'dchantilion 



5\ 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN 
Version : B 
Date :28/l 0/2005 
1/2 



-41 



MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRT 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diametre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume injects: 
Solvants de rineage ALS: 



CONDITIONS^ 

Temperature initiale: 
Gradient de temperature: 



DB17-MS Jf Scien 122.4732 

30tn' | 

0.25mm 

0.25um 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



SpMess (insert splitless) 

280°C 

lul-4ul 

Solvant A: Acetonitrile 

SolvantB:Hexane APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



70°C pendant 1 min 
70->271 o Ca30°C/min 
271°C->281°C a 0.6°C/min 
281°C pendant 3 min 
28i->300°C a 5°C/min 



Temperature finale: 


300°Cpendant.5lnm .Z^aI. 


Teinps d'analyse: 


45 min ' "IP 1 — 


Pression constante: 


Ajuster le SI a environ 870s 


INTERFACE ,■ 


; :i •■,-''■ ft? . . 


Piegeaeau: 


-ioo°c I PHMf 


Ligne de transfert: 


350 o C LrUlNr 


Four a combustion: 


850°C 


CONDITIONS SM 




Mode d'acquisition: 


ions 44, 45 et 46. 


Programmation de l'acquisition: 


'Temps d'acquiqition total:2S80 




al00sRG;open 




a 130s RG close 




a 160s RG open 




a 190s RG close 




a 220s RG open 




a250sRGclose 




a 750s HS close 




£2000sHSopeh 




a 2400s RG open 




a 2430s RG close 




a 2460s KG open 




a 2490s RG close 




a2510sK&open 


;■.,■ ;-:.v : ; .;■!.•' '; : 


a 2540s RG close 



5Z/ 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 

2/2 



MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 




B 



Acceptation du projet apres conversion dti tf du Slen secoiide, creation 
de la version A 



R6vision biennale 



14/10/2002 



28/10/2005 



CONFIDENT! 



53 
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a f I d 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version: D; 
Date: 05/10/2006 
1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'est a utiljser que si la modification est URGENTEet majeure 
et/ou cons6quenteet/ou„appticable d plusieurs documents 



Reference(s) du(des document(s) qualite concerne(s) : j\: ^ .i^ /\) iCs -Q\ 



Puree d'application de la modification : 

O TEMPORAIRE, date de debut d' application : , date de fin d'application: 

BS( DEFINITIVE (modification a apporter dans la, prochajne version dt(des)doc.concerne(s)) 
date de debut d'application:.. .-A.^WV-o^- ' 

Modification annortee. ; COIvFIDENTlF 



Sn 



J ■• \0O . (Lo Of*n 

Vfeo B-Cr <=^e.o 

\*o Us- C.\oJt 

J-Ax> *-0-. o^eri 

<*-So CCr c\o-x<. 

^So W5 cYott. 






L<J- cAoae. 

t.Cr claat. 



VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: 




■'&!■ 






Identification par un NUMEkO.^^i 
et validation de cet enrep istrement bar 1' Assurance Qualite (tamnon) 

L'originalde cet enregistrement est aarchiver vivant a I 'Assurance Qualite 



*H 
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d) 

5 
o 
to 



9- 2- Q- Q: 9: ^ °- °- a- Q- o- a- a- a. a- o- a. a. a. o. a. . 

«miHI(l)(llll)(l)(DII) duo DODojummuu 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004Blu1F1.raw 
Project conlrole2007.PRO 
Sample list 2004.spl 
Une: 13 
MSfile:M-AN41 

Inlet GC-combuslion 
Inlet nie: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinalre 1 pool 4 Fraction 1/65ul 



Acquistlon Date: 20/4/07 16:51 

Weight 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 ■ . . 
Rim Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncallbrated) 
Gas: C02 UncaZirated CO? 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutton: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3' 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label; Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 . ' -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT<Sec) 


Ratio 46/44 


Ratio 46/44 


1 


5.03 ■ 


127.7 


1.1679E-02 


3.8125E-03 


2 


5.04 


187.5 


1.1679E-02 


3.8120E-03 


3 


5.01 


247.5 


1.1680E-02 


3.811 3E-03 


8 


4.71 


2427.5 


1.1680E-02 


3.8126E-03 


9 


4.78 


2487.4 


1.1681 E-02 


3.8122E-03 


10 


4.92 


2547.4 


1.1680E-02 


3.8120E-03 



Mean: 
StdDev of «(%.); 



1.1680E-02 
0.03 



3.8121E-03 
0.12 



Sample Data 



Peak No 


RT (Sec) 


Major Height 
tnM 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 


2 

3 
4 


4I879I9 

*m95W 

1790.6 

1660.4 


<■ 1.39 
2.54 
0.89 
2.98 


6.3.121E-09 
2.5269E-08 
8.7836E4J9 
3:2655E-08 


1.1731E-02 
1.1800E-02 
1:1789E-02 
T.1799E-02 


■: 4J39 

10.31 

■■' ■ 9.35 

•10.15 


. ^30S2 

«24iM 

-25.70 

-24.89 


3.7028E-03 

> 3.7022E-03 

3.7021 E-03 

3J027E-O3 


-28.67 
-28.83 
-28.87 
-28.73 


-48.13 
-48.31 
-48.34 
-48.21 


-18.76 
•18.94 
-18.97 
-18.83 



21/04/2007 09:55 



Results for C02 by CF {uhca!ibrated)(Fh1)/[Printbut] 



1of1 
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Stable. Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004856F1.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list 2004.spl 
Line: 14 
MS file: M-AN41 

Inlet' GC-combustlon 
Inlet file: M-AN41 
Sample 10: 
Description: A 99385B F1/20UI 



Acquistlon Date: 20/4/07 17:36 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
■Type: 
Standard: 
Slot Number. JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 160 .20 



Molecular delta, 
Label; Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 ; -20.06 



wrt 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 

3 
13 

14 
15 



— Major 
Height (nA) 



4.93 
4.92 
4.81 
4.79 
4.86 
4.97 



RT(Sec> 



127.6 
187.4 
247.4 
2427.5 
2487.5 
2S47.5 



Ratio 45/44 



1.1879E-02 
1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1681E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 



Mean: 
StdDevoffitpt.): 



1.1680E-02 
0.03 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



794.1 
860.5 



1144.5 
1149.1 
1262.2 



1794.3 
1867.7 



Major Height 
InAL 



8.58 
2.64 
4.71 
0.78 
0.75 
1.03 
2.16 
1.19 
4.34 



Major Area 




4.8625E-08 
1.6566E-08 
2.1858E-08 
4.9113E-09 
5.1482E-09 
7.5466E-09 
2.0585E-08 
1.2159E-08 
5.451 1E-08 



Ratio 45/44 



1.1654E-02 
1.1735E-02 
1.1725E-02 
1.1696E-02 
1.1878E-02 
1.1746E-02 
1.1808E-02 
1.1783E-42 
1.1800E-O2 



Raw Delta 



-2.22 
4.76 
3.86 
1.42 

-0.14 
5.68 

10.96 
8.82 

10.31 



delta 13C 



-37.64 
-30.44 

-33.86 
-35.57 
-29.47 

-26.24 
■24.71 



Ratio 46/44 



3.7027E-03 
3.7029E-03 
3.7028E-03 
3.7000&O3 
3.7117E-03 
3.6989E-03 
3.7010E-03 
3.7004E-03 
3.7020E-O3 



Raw Delta 



-28.60 
-28.56 
-28.57 
-29.33 
-26.26 
-29.61 
-29.08 
-29.24 
-28.82 



delta 180 



-48.05 
-48.03 
•48.03 
•48.77 
-45.76 
-49.06 
-48.55 
-48.70 
-48.30 



detta180 
w.r.t SMOW 



-18.67 
-18.65 
-18.66 
-19.42 
-16.31 
-19.71 
-19.19 
-19.35 
-18.93 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004Bki1F2.raw 
Project: controle2O07.PRO 
Sample list: 20O4.spl 
Line: 11 
. MSfile: M-AN41 

Inlet GC-combustlon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinalre 1 pool 4 Fraction 2/750ul 

Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Qas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Acqulstlon Date: 20/4/07 15:22 

Weight 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Typo: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 , -34.63 

delta 46 -20.08 



wit 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Majbr 








Peak No 


Height (nA> 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.04 


127.7 


1.1680E-02 


3.8119E-03 


2 


5.08 


187.5 


1.1680E-02 


3.8114E-03 


3 


5.09 


247.6 


■1.1680E-02 


3.8105E-03 


7 


4.72 


2427.5 


1.1681E-02 


3.8127E-03 


8 


4.75 


2487.4 


1.1680E-02 


3.8133E-03 


9 


4.87 


2547.5 


1.1680E-02 


3.8134E-03 



Mean: 1.1680E-02 3.8122E-03 
StdDevoffit(%.): 0.03 0.16 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
fnAl 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46744 


Raw Delta 


delta 180 


delta180 


2 
3 


<88032 


2.40 
3.54 
4.18 


1.1535E-08 
3.001 9E-08 
3.2873E-08 


1.1733E-02 
1.1792E-02 
1.1B02E-02 


4.53 

9.60 

10.39 


*30T6Y 
152536 
4E24365 


1 3.7014E-03 

3.7026E-03 

k 3.7030E-03 


-28.97 
-28.73 
-28.63 


-48.43 
-48.20 
-48.10 


-19.07 
-18.83 
-18.73 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004856F2.raw 
Project controlo2007.PRO 
Sampla list: 2004.spl 
' Line: 12 
MSfils: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 993856 F2/470ul 



Acquistlon Date: 20/4/07 16:07 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: J8 251 
Run Index: . 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

-Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -3S.3 defta45 -34.63 

Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PD8 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.03 


127.7 


1.1680E-02 


3.8118E-03 


2 


5.06 


187.5 


1.1680E-02 


3.8112E-03 


3 


5.07 


247.5 


1.1680E-02 


3.8107E-03 


10 


4.81 


2427.6 


1.1680E-02 


3.8118E-03 


11 


4.89 


2487.5 


1.1681E-02 


3.8129E-03 


12 


5.03 


2547.6 


1.1B80E-02 


3.8128E-03 



Mean: 
StdDevofflt(%,): 



1.1680E-02 
0.02 



3.8119E-03 
0.15 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



*Bffi2 



1376BJ 
1317.5 
1447.7 
1592.7 



Major Height 
(DAI 



2.36 
3.21 
3.33 
3.56 
1.14 
1.50 



Major Area 



1.1447E-08 
2.7415E-08 
2.5339E-08 
2.9521E-08 
1.1137E-08 
1.6909E-08 



Ratio 45/44 



1.1735E-02 
1.1795E-02 
1.1806E-02 
1.1704E-02 
1:1750E-02 
1.1739E-02 



Raw Delta 



4.70 
9:83 
10,74 
2.05 
6.00 
4.99 



delta 13C 



*50!6*i> 



-33.22 
-29.15 
-30.18 



RaUo 46/44 



3.7029E-03 
3.701 5E-03 
3.701 6E-03 
3.701 1E-03 
3.7001E-03 
3.6997E-03 



Raw Delta 



-28.52 
-28.93 
-28.93 
-29.05 
-29.33 
-29.48 



delta 180 



-47.99 
^48.40 
-48.40 
-48.50 
■48.78 
•48.91 



delta180 
w.r.t SMOW 



-18.61 
-19.04 
-19.03 
-19.13 
-19.43 
-19.56 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004Blu1F3.raw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list: 2004.spl 
Une: 8 
MS file: M-AN41 
Inlet: GC-combusHon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinalre 1 pool 4 Fraction 3/45ul 



Acqulstion Date: 20/4/07 13:08 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB2S1 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncallbrated) 
Gas: C02 Uncallbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value; 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 



wrfc 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





major . 








Peak No 


Height (oA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.86 


127.5 


1.1681 E-02 


3.8115E-03 


2 


4.93 • 


187.4 


1.1681E-02 


3.8105E-03 


3 


4.95 


247.4 


1.1681E-02 


3.8096E-03 


14 


4.62 


2427.4 


1.1681E-02 


3.8126E-03 


15 


4.68 


2487.3 


1.1681E-02 


3.8132E-03 


16 


4.79 


2547.4 


1.1681E-02 


3.8134E-03 



Mean: 1.1681 E-02 3.B11BE-03 
StdDevofm(%.): 0.01 0.20 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



810.2 



1163.7 
1183.6 
1268.8 



1402.7 
1721.2 



Major Height 
(nA) 



12.74 
6.29 
0.67 
1.01 
3.12 
7.66 
2.53 
2.04 
4.43 
0.64 



Major Area 



5.9628E-08 
3.0204E-08 
4.4198E-09 
6.4249E-09 
2.4630E-08 
9.0636E-08 
1.8793E-0B 
1.6526E-08 
5.9030E-08 
5.7616E-09 



Ratio 45/44 Raw Delta 



1.1797E-02 
1.1732E-02 
1.1813E-02 
1.1744E-02 
1.1763E-02 
1.1769E-02 
1.1763E-02 
1.1771E-02 
1.1779E-02 
1.1784E-02 



9.92 
4.38 
11.29 
5.39 
7.07 
7.58 
7.02 
7.73 
8.38 
8.84 



deKa13C Ratio 46/44 Raw Delta 



-25.13 



-23.69 
-29.79 
•28.05 



=2835! 
-27 .36 
<S26SK» 
-26.23 



3.7033E-03 
i3.7022E.03 
3.70O2E-O3 
3.701 OE-03 
3.7016E-03 
3.7028E-03 
3.701 5E-03 
3.7007E-03 
3.701 1E-03 
3.701 1E-03 



-28.32 
-28.62 
-29.23 
-29.03 
•28.88 
-28.59 
-28.94 
-29.16 
-29.14 
-29.16 



delta 180 



•47.80 
-48.09 
•48.70 
-48.49 
-48.35 
■48.06 
-48.40 
-48.63 
-48.60 
-48.62 



delta180 
w.r.t SMOW 



-18.41 
-18.71 
-19.34 
-19.13 
-18.98 
-18.69 
-19.04 
-19.27 
-19.24 
-19.26 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004856F3.raw 
Prolecfc controle2007.PRO 
Sample list: 2O04.spl 
Une:9 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
- Description: A 893856 F3/15ul 



Acqulstion Date: 20/4/07 13:53 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
i:.- .Standard:,,;.,.. 
Slot Number: JB 251? 
; Runilndexr ■ •■--■ 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncallbrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 4S -34.63 

Ratlo2:18Q -20 delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





■ major . 








Peak No 


Height (nA) 


RT.(Secl 


Ratio 46/44 


Ratio 46/44 


1 


4.96 . 


127.6 


1.1681E-02 


3.8119E-03 


2 


.5.01 . 


187.5 


1.1681 E-02 


3.8108E-03 


3 


5.05 


247.5 


1.1681 E-02 


3.8101 E-03 


18 


4.73 


2427.5 


1.1681 E-02 


3.8124E-03 


20 


4.75 


2487.5 


1.1680E-02 


3.8132E-03 


21 


4.87 


2547.5 


1.168DE-02 


3.8134E-03 



Mean: 1.1681E-02 
StdDevoffit(%.): 0.02 



3.8120E-03 
0.20 



Sample Data , 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA) 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


detta180 


1 


809.0 


7.39 


3.9798E-08 


1.1793E-02 


'■■■■■• 9.62 


-■■'■■■■■ -25.43 


3.701 8E-03 


-28.79 


•48.26 


-18 89 




840.9 


1.44 


7.0721 E-09 


1.1789E-02 


■'• ' 9.30 


■ • ' -25.75 


3.?002E-03 


-29.20 


-48.65 


-19 31 


3 


JS81J2 


4.36 


2.0227E-08 


1.1733E-02 


4.46 


I «3057« 


' 3.701 5E-03 


r28.87 


-48.33 


-18 96 


.4 


892.3 


0.68 


3.061 3E-09 


1.1.763E-02 


7.06 


;.. -28.08 


. 3.7024E-03 


-28.65 


-48.12 


-18.75 
-18 98 


5 


1061.6 


0.74 


7.0415E-09 


1.1764E-02 


7.16 


-27.96 


3.701 6E-03 


-28.89 


-48.35 


6 


1140.8 


1.25 


9.8677E-09 


1.1771E-02 


7.76 


-27.35 


3.7020E-03 


-28.81 


•48.28 


-18 91 


7 


1164.9 


1.36 


9.0538E-09 


1.1 821 E-02 


12.05 


-22.93 


3.7027E-03 


-28.64 


•48.12 


-18.74 
-18 99 


8 


1185.2 


0.91 


6.3768E-08 


1.1769E-02 


7.57 


-27.54 


3.7017E-03 


-28.89 


-48.36 


9 


1266.8 


0.85 


5.0413E-08 


1.1744E-02 


5.46 


-29.70 


3.701 OE-03 


-29.10 


•48.56 


-19 20 


'10 


. iS33a» 


7.24 


8.4023E-08 


1.1765E-02 


7.26 


S27T67I 


3.7030E-03 


-28.57 


-48.05 


-18.67 
•1610 


11 


sSt381?e 


2.16 


1.6186E-08 


1.1748E-02 


5.75 


^9am 


3.701 4E-03 


-29.01 


-48.47 


12 


1404.4 


2.87 


2.3676E-08 


1.1764E-02 


7.15 


-27.97 


3;7011E-03 


-29.11 


-48.67 


-19.21 
-1918 


13 


8MB8912 


6.88 


1.2332E-07 


1.1780E-02 


8.50 


E2SJ5X 


3.7014E-03 


-29.07 


-48.54 


14 


1706.4 


0,67 


6.6842E-09 


1.I808E-02 


10.67 


-24.12 


3.7002E-03 


-29.39 


•48.86 


-19 51 


15 


1725.2 


0.76 


7.2599E-09 


1.1798E-02 


10.10 


-24.90 


3.6984E-03 


-29.88 


-49.33 


-2O.00 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10 
Version: C . 
Pate : 09/05/2006 
'___ 1/2. 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES 

CG/C/BRMS 



EN CONFIRMATION 



Num4rod'echantil!o H ^..;.A..aaa^fi.,...........„.J„22a^ 

N^erodMdentificationdel^^ , 

Instruction de confirmation : .^~JS&Aif:J3.l 



-•.': .-gay*-.'- K- ■■** «.vjij«!«iiwi r njijf f ».» ■>,,.. 



"S^*"* - * • 



l.Tnne 



-•;■■ ' >■• •^■T^^^^'ff^ta^uft^je^u.v,.. .-,!.i -sEg^,- 



Specification : plateau du peack Centre > 10 V 
Tune conforme : 



oui 



<4 



non 



czn 



2. Stabilhe de I'instrnm^nt 

Specification: ecart mesure entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 < 
Stabilite conforme: 



ratio 2/1 < 0.5 %o 



oui 



. <v 


non 





3. Precisi on de l'mstrument 

Code de la solution Mix CallRMS:. ...... .0<Q ft 

Valehrs nhtennes YXo Vpnri r 3 iniecfimis? 



Moyenne 



; Ecart-rype 



Decane 



-^vl-i 



Q t Q3 



Undecane- 



-A'p,^ 



OyO^ 



Dodecane 



-a^on 



o,o> 



Specification: ecart-type d'au moins 3 alcanes < 0.5 %, 
Precision conforme : 



oui 



non 



H 



Methyldecanoate 



-iVoja 



«itA> 



(I 



LNDD 1372 




Codification : E-GC-10 
Version : C 
Date^ 09/05/2006 

■ : . 2/2 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION 

CG/C/IRMS 



4. Calibration de l'instramenf 

Code de la solution Mix Cal Acetate: .. .JQai...?.. 

Valeurs nbtennes (%>}: 



if^i^^^AaVot 



&ocH<\ktft\ to. WW <i\ 



5aAndiostanolAC 



-3o.Ss 



Intervalle de valeurs acceptable*; 



Etiocholanolone AC 



— jLOyO \ 



5b Androstancdiol diAC 



SB^GM 






11 K&oetiocholanolorie AC 



-XG^ 



ijj-laa"" •'*- 



'•.fc. 



Valeurs thdoriques 



Valeurs thioriques + 0.59&> 
Valeurs thikmques - 0.5%o 



R6sultats conformes 



5a Androstanol AC 



-30,46 



-29.96 



-30.96 



Etiocholanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41 



5b Androstanfcdiol'diAC 



-33.81 



' -33.31 



-34.31 



il K&oetiocholanoloneAC 



om 



ITZ 



non 



-16.30 



-15.80 



-16.80 



Observations: 



R6sultats : CONFORME /NONCONFORMS 

Rayer la mention inutile 







Validation 










Operateur "< 




Responsable i 


i 




Date 


Code et Visa. 


*j ,•'.'■ :, 'bater 


- ■ 4 


■\". Code et Visa 




^\\-oh\q^ 


- J^ 


ii/o^fe 


-*■ ■ fr 







Cetenregistrementest a transmettre au responsable du secteur confirmation concern^ 
pu.saarckryervryant dans le dossier >na^el^ r appareUconcer ^ 



ft 
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^ ^~ . -.'XT'! **!?•»< »*"W-»«*> 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 20043tabilite1.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list 20O4.spl 
Une:1 
MS file: Co2 slab 

Inlet: GC-combustlon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample 10: 
Description: test da stabHite 



Acquistlon Date: 20/4/07 9:38 . 

: Weight OflO 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
. . Standard: 
; Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Refererf^t^riaard . - .. . 

Spedes: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas:C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental '■,'.. 

Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta '■■'• 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 ,.! -34.63 

Ratio 2: 18Q -20 delta 46' : -20.06 



wrfc 

PDB 

iPDB 



CdiTecftbhk : \ 

Equilibrium correction: None 

,•:■,!'!■,' . :#" 

■■. • " l-V ■■: 

.-.:<■ ■■ ', Sr '■ •••.•■ 



2 
•3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 



Sample Data 



436' 

4.65 

4.66 

4.66 

4.66 

4.67 

4.87 

4.68 

4.69 

4.71 



37.5 
97.3 
157.3 
217.3 
.277.3 
337.3 
397.3 
457.3 
517.3 
577.3 



1.1681E-02 
1.1681E-42 
i.168TE-02 
1.1681 E-02 
1.1681 E-02 
1.1681 £02. 
1.16B1EM32, 
1.1681E-02 
1.1681E-02. 



3.8103E-03' 
3.8111E-03 
3.8105E-03 
3.8104E-03 
3.8104E-Q3 
3.8103E43 
3.8102E-03 
3.81ci4Ei03. 
3.8104E-03 
3.8101E-03 



Mean: 
StdDevoffit(%.): 



1.1681E-02 
0.02 



3.8104E-B3 
0.06 



.£3gfiE$$*3fig 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
fnAt 


■ Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta' 


delta 13C. 


. Ratlo.46/44 


'Raw Delta 


delta 180 


delta180 
w.r.t SMOW 
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File: 2004stabilite2.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list' 2004,spl 
Una: 2 
MS file: Co2 slab 

Inlet; GC-combustfon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description: test da stabiiite 



Acquistlon Date: 20/4/07 9:49 

Weight 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard:' 
Slot Number: JB 251 
Run Index: . 



Refererice:stanyafraC ... 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Sas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 18Q -20 



Equilibrium correction: None 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt . 

:pdb 
PDB : 



S^Jf» 



■#!?&&> 



raajo.r- . ; 



Sample Data 



4.73 
4.74 
4.76 
4.77 
4.81 
4.85 
.4.91 
4.97 
4.98 
4.99 



37.4 "^ 

97.3 
157.4 
217.4 
277.4 
337.4 
397.5 
457.5 
517.5 
■S77.6 



: Mean: 
StdDevofflt(%.): 



1.168 TE-d2 
1.1681Et02 
1.1681E-02 
1.1.681E-02 
1.1681E-02 
1.1682E-02 
1.1682E-02: 
1.1682E-02 
1.1682E-02 
1.1682E-02 



3.8101E-03 
3.8102E-03 
3.8100E-03 
3.8i02E r 03 
3.8099E-03 
3.TO93E-03 
3.8087E-O3 
3.8085E-03 
3.8082E-03 
3.6080E-03 



1.1682E-02 
. 0.02 



3.8093E-03 
0.08 



Peak No 



Rf(5ec) 



Major Height 
'' <nAV 



'-iS^^SSfi^V:- 



^^^^^S*tt?J* i ^%-'',Si 



. 'Major Area" 



■Ratio 45/44 



Raw Delta 



delta '13C- 



Ratto 48/44 



Raw. Delta 



delta 180 



delta180 
W.r.t SMOW 
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File: 2004stabllite3.raw 
Project: controla2007.PRO 
Sample list 20O4.spl 
Une:3 
MS file: Co2stab 
Inlet: GC-combustion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description: test de stabilHe 



Acqulstion Date: 20/4/07 10:00 
■'.,•_'. Weight:. 0.00 
Injection Volume: 6 ■ 
;;■ i Bottle: 1 ; 
.'■; Type: 
•Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Species: COZ by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutton: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1: 13C ■ -36.3 delta 43 -34.63 

Ratio 2: 180 -20 delta 46 . -20.06 



wrt: 
PDB 
RDB 



Cor rectibns: 

Equilibrium correction: None 




1..1681E-02 
1.1682E-02 
1.1682E-02 
1.1681 E-02 
1.1681 E-02 
1.1681E-02 
1.1682E-02 
1.1682E-02 
1.1682E-02 



3.8080E-03 
3.8087E-03 
3.8090E-03 
3.8090E-03 
3.8089E-03 
3.8090E-03 
3.8067E-03 
3.8084E-03 
3.8089E-03 



«r ;.• ■S^ - j ^^w- 



Mean: 1.1682E-02 
StdDev of «.(%.): 0.02 



3.8088E-03 
0.06.'. 



Sample Data 



^^esK^^^^jjri-C^'.r-^^S-s? 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
froM 


Major Area 


Ratio 45/44 


RaW Delta 


<leJta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


delta180 
w.r.t SMOW 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A ' 
Date' :25/01/2006 
1/2 



ANALYS E DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLS DE ISOPRIME 2 

Appareil concerne : Isoprime 2 



COLONNE: 



INJECTION: 



CONDITION GC 



INTERFACE 



CONDITIONS MS 



Type: 
Longueur : 
Diametre interne : 
Epaisseur du film : <" ■ ' 

Mode : 

Temp6rature : 
Volume inject^ : 

Temperature initiale : 
Gradient de temperature: 



DB17-MS JW Scieh 122.4732 
v -30m 
0,25 mm 
0,25 nm 



Split Ratio: l 
280 °C 




ASSURANCE C:. 
LNDD 



2>l1 -&.^%/o(</as 



100°C pendant 4 min 
100°C->150°C a 15°C/mih 
i50 o C->200 o C.a;30°C/min 



Temperature finale : 
Pression He constante : 

Piege a eau: 


200 °C pendant 1 min 
tr Decane environ 190 s 

CONFIDENTIEL 


Four a combustion : 


850°C 


Ligne de transfert : 


350°C 


Mode d'acquisition : 
Programmation de l'acquisition 


SIM sur les ions 44, 45 et 46 
: Temps d'acquisition total: 840s 

a20sRGopen: 
; a 50s : RG close' 

a 80s RG operi A 

allOsRGclose 

a 160 HS close 


PPLICABLE 

25 JAN. 200 




a 600s HS open 
a 720s RG open 
a 750s RG close 
a 780s RG open 
: a810sRGop<b 





le 



Delai avantfih de racquisition: 30s 



'h 



LNDD 1378 




MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Versibn : A 
Date -.25/01/2006 
2/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLS DE ISOPR1ME 2 



Action 



redige par 



verifie par 



venfie par 



approuve par 



N° Version 



Personne concernee 



Cynthia MGNGONGU 



CorinneBUISSON 




Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRJZ 



EVOLUTIONS 



Motif 



Creation du document. 



Date 



25/01/2006 



3 



CONFIDENTIEL 



K 
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File: 2004MixCallRMS01.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list 2004.spl 
Line: 4 
MS' file: M-AN38B 

Inlet GC-combusBon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: .. 



Oescrintton: test da performance Mix Cat IRMS nos 



Acquistion Pate: 20/4/07 10:1 3 

; Welflht 0.00 
InJectiori'Votume: 10' 
■ ' ' Bottle: 1 . 
Type: 
; Standard: 
Slot Number. JB 251 
Run index: 



Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas:C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C .-36.3 

Ratio 2: 180 .?n 




Molecular delta . 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



Peak No - ■ 


*ip,i'... 


107.5 
747.7 
807.5 


^&JltIojt45^4^ 

1.'l681E-02 
1.1681E-02 
1.1681E4J2 


J s5ii?Eor 

3.8114E-03 
3.8114E-03 
3.8122E-03 


• f ...„ 

2 
7 
8 


4.94 
4.91 
4.91 



.•:^Va'Ki^Sw5^^|^^^f-. : si . ■ 



■Jfca? .Sfta-_ 



Mean: 
StdDevoff!t(%.): 



1.1681E-02 
0.02 



3.8117E-03 
0.10 



Sample Data 













.. ! - . .<< 














RT(See) : 


Major HeJgKt 
' fnAJ '•• 


Major Area 


Ratio '45/44 


RawDelta 


. delta 13C. 


•Ratio- 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


delta180 


2 
3 
4 


287.3 
356.6 
546.9 


2.63 
2.54 
2.63 
2.71 


8.4579E-09 
8.3390E-09 
8.7111E-09 
8.7939E-09 


1.1711E-02 
1.1763E-KJ2 
1.1718E-02 
1.1729E-02 


2.56 
, 6.98 
: 3.19 

4.11 


-32.71 
-2&:13 
-32.03 
-31.10 


3.7012E-03 
3.7003E-03 
3.6990E-03 
3.7007E-03 


-28.96 

-29.19 

-29.56 

: -29.12 


•48.41 
■48.66 
-49.00 
-48.68 


-19.04 
-19.30 
-19.66 
-19.22 



'■fx 



20/04/2007 10:54 



Results for C02 by.CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] 



1of1 



% 

LNDD 1380 



J. 



V '.-■. 



^ 



o 
■ to 



i y 



^ 



o 

£8 



v. 

-co 



-8 



o 

CD 
CO 



o 

CO 
CO 
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File: 2004MixCallRMS02.raw 
Project: conlrole2007.PRO 
Sample list 20O4.spl 
Line: 5 
MS file: M-AN38B 
Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN38b 
Sample 10: " 
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstjon Date: 20/4/07 10:55 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number. JB 251 
Run Index: 



Species: C02 byCF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



CorVectlqhs . 

Equilibrium correction: None 




Batfe'vt&44- 
3:8088E-03* 
3.81.00E-03 
3.8122E-P3 
3.8.1gJE-03 



•I:, ■^■•^i^j^^^i^^^p^^^y^^, ' 



Mean: 1.16B2E-02 
StdDevoffit(%,): 0.01 



3.B112E-03 
0.04 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) ; 



201.9 
287.1 
356.5 
546.9 



Major Height 
■ftiAl 



3.15 
3.07 
3.21 
3.32 



Major-Area 



1.0072E-08 
1.0Q33E-08 
1.0526E-08 
1.0953E-08 



Ratla^S/44. 



1.1712E-02 
1.1764E-02 
1.1719E-02 
1.1733E-02 



Raw Delta 



2.53 

6:91 

3.12 
4.37 



delta 13C 



-32.73 
-28.20 
-32.11 
-30.88 



Ratio 46/44 



3.7001 E-03 
3.6989E-03 
3.6987E-03 
3.7061 E-03 



Raw Delta 



-28.93 
-29.30 
-29.44 
-27.68 



delta 180 



•48.39 
-48.76 
-48.89 
■47.17 



-delta180 
w.r.t SMOW 
-19.02 
-19.41 
-19.54 
-17.76 
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File: 2004MixCallRMS03.raw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list: 2004.spl 
Une: 6 
MS file: M-AN38B 

Inlet: GC-combusUon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstion Date: 20/4/07 11:11 

: Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
'■■ Bottle: 1 

Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



SpecTe»:'c62 by'CF (uncaBbrated) 
Gas: C02 Uncallbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvoluflon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 -20 ' delta 46 -20.06 



' </*• ^t. 1 -". , -»k 



wrt 

PDB 
PDB 



Equilibrium correction: None 





■ . major -v 




■;<#^m&i 


JfeMtfrAl 


■: RT r (Sed) 
"^ *7.6' 


2 


4.88 


107.5 


7 


4.98 


747.8 


s 


4.98 


807.B 



Ratio.,45/44- 
1.16£i2E-02 
1.1682E-02 
1.1683E-02 
1.1682E-02 



■Ratio 
3.811 IBB! 
3.8107E-03 
3.8114E-03 
3.6118E-03 



* 'i-^S^'&i&^SZT^'-z^SZ* 



m% -i A £*fi£jrr*A*&. 



Mean: 
StdDev of «(%.): 



1.1682E-02 
0.03 



3.8112E-03 
0.07 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



202.1 
.267.4 
356.8 
547.0 



MaJor.Helght 
<riA) 



3.78 
3.57 
3.69 
3.82 



Major. Area , ..Ratld^45/44, 



1.1863E-08 
1.1675E-08 
1.2133E-08 
1.2231 E-08 



1.1712E-02 
1.1763E-02 
1.1720E-02 
1.1730E-02 



RWDelta 



2.59 
6.91 
3.25 
4.t2 



delta 13C . 



-32.68 
-28,22 
-31.98 
-31.08 



.Ratio 46/44 



3.7015E-03 
3.7017E-03 
3.6999E-03 
3.6994E-03 



Raw Delta 



-28.73 
-28.69 
-29.20 
-29.36 



delta 180 



-48.19 
-48.16 
-48.65 
-48.81 



delta180 
w.r.t SMOW 



-18.81 
-18.79 
-19.29 
-19.46 



20/04/2007 11:26 



Results forC02 byCF (uncallbrated)(Fn1) [Printout] 



1of1 



LNDD 1384 



L_. 



.J 
J 



o 

CM 

- co 



o 
o 



to 

EC 



o 

O 
CM 



-pi 



s 



J 



^ 
^ 
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File: 2004MixCalAcetateO1.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list: 2O04.spl 
Line: 7 
MSfiIe:M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Calibration Mix Cal Acetate 001 C 



Acqulstlon Date: 20/4/07 12:23 
Weight 0.00 

Injection Volume: 10 

Bottle: 2 

Type: . . .. 

Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



RefereiieevsXahdaiftJ -. ••-.." 


■.•■-■■ ■'. •: 


eductions 


Species: C02 by CF (uncalibrated) 




Equilibrium correction: None 


Qas: C02 Uncalibrated C02 




- 


Ratio type: Elemental 






Deconvolutlon: Craig 






Elemental delta Molecular delta 






Label: Value: Label: Value: 


wrfc 




Ratio 1: 13C -38.3 ■ delta 45 -34.63 


PDB 




Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 


PDB 





**&&#* 





,:i«HU<M •, 




• ..\ -?• ■ ; : 


'V.3XS, ..., 


.^..Pea^....; 


Height (nA) 


RT-(Sec)-s 


JS8a22$4i 


&3095E-03 • 




4.9B 


- 127.7 • ] 


*~$mm? 


2 


4.83- 


1S7.5 


1.1682E-02 • 


3.8099E-03 


3 


4.91 


247,5 


1.1682E-02 


3.8091 E-03 


8 


■ 4.52 


2427.3 


1.1682E-02 


3.8119E-03 


9 


4.56 


2487.2 


1.1681 E-02 


3.8125E-03 


10 


4.67 


2547.2 


1.1661 E-02 


3.8129E-03 



!j »* s ^*E^'-i-* 



'" ■'•! f"' ''''?x-;&ii?(i "* v- V-. ^A^^fa'^ir-i yj-i-if'-Y-y. 



Mean: 
StdDevofflt(%.): 



1.1682E-02 
0.02 



3.8110E-03 
0.11 



Sample Data 



Redktto 


RT (Sec) . 


Major Height 
(itAt 


Major Area ' 


Ratio'45/44 


Raw Delta 


;{dejta;t3ff- 


.;Ratl0jr*Sfl4: 


Raw Delta 


delta 1SO 


detta180 
wrtSMOW 


1 
2 

3 
4 


880.6 
1248.7 
1321.4 
1493.8 


2.03 
2.50 
1.92 
1.75 


9.4760E-09 
1.8752E-08 
1.4054E-08 
1.6266 E-08 


1.1737E-02 
1.1856E-02 
1.1701E-02 
1.1897E-02 


V- 4.66 

■ ;'ji i4.89 
; '■■ : i.67 

: 18.39 


-30.55 

-20.01 

-33.64 

.; -16.38 


3.701BE-03 
3.703,1 E^03 
3.7022E-03 
3.7004E-03 


-28.55 
-28.29 
-28.53 
-29.07 


-48.02 
-47.78 
-48.00 
-48.56 


-18.64 

-16.40 

-18.62 

• -19.20 
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File: 2004MixCalAcetateO2.raw 
Project oontrole2007.PRO 
Sample list 20O4.spl 
Une: 21 
MSflle: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Calibration Mix Cal Acetate 001C 



Acqulstlon Date: 20/4/0722:50 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncallbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 

■ Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20 06 



■ vjCb'rreptions 



wrt 
PDB 
PDB 



Equilibrium correction: None 




• Mean: 1.1679E-02 3.8116E-03 
StdDevoftit(%0: 0.03 0.24 



Saijiple; Data , "■ 



■■:.v r'v-'4s^x-*. '>■!». t:«?5fciS^r : . -•<»-)• i- ■ 



PeakJJo 



RT(Sec). 



880.0 
1247.0 
1320.5 
1493.1 



Major Height 
1nA> 



2.23 
2,77 
2.08 
1.78 



■Major Area- 



1.0399E-08 
2.0143E-08 
1.5344E-08 
1.6672E-08 



Ratl6'45«4 



1.1726E-02 
1.1855E-02 
1.1698E-02 
1.1B94E-02 



RaW Delta 



4.06 
15.08 

1.60 
18.37 



ideIta-13C 



-31.16 
-19.80 
-33.70 
-16.41 



Ratio 46/44 



3.701 9E-03 
3.7024E-03 
3.7024E4)3 
3.7023E-03 



RawDelta 



-28.73 
.-28.83 
-28.85 
-28.70 



delta 180 



-48.20 
-48.12 
-48.11 
-48.19 



delta180 
w.r.t SMOW 



-18.82 
-18.75 
-18.73 
-18.82 



t i : ' : ■ n r 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : F 
Date : 20/09/2006 
Page : 1/2 



FICHE D' ANALYSE / RESULTATS GC/C/ERMS 



Echantillon : 
Repertoire: 



A 993856 



2004 



Instrument : 
CO et paraphe: 



S Isoprime 2 




Valeur isotppique du reactif de derivation: 



-52,69 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 



COPIECERHHfe 
ETF0RMULAIRES0RIG1NAUX 



Nom du fichier 



tr(s) 



trr 



Intensity (nA) 



8 l3 C %o mesuree 



8 13 C %o conigee 



Blanc urinaire 



SI 



2004BMF1 



880 



1,4 



-30,82 



HKeto&io 



2004BlulFl' 



1496 



1,700 



2,5 



-24,72 



-21,78 



Echantillon 



SI 



2004856F1 



882 



4,7 



-31,38 



1 1 Ketoetio 



2004856F1 



1496 



1,696 



2,2 



-24,04 



-21,02. 



Fraction F2 (K6tos> 





. Blanc urinaire 


Echantillon 




si 


Etio ,. 


Andro 


SI 


Etio 


Andro 


Nom du fichier 


2004BlulF2 


- 2004BlulF2 


2004BIulF2 


2004856F2 


2004856F2 


2004856F2 


tr(s) 


880 


1250 


1277 


880 


1250 


1276 


trr 


- 


1,420 


. 1,451 . 


- : . 


1,420 


1,450 


Intensite (nA) 


2,4 


3,5 


4,2 


2,4 . 


3,2 


3,3 


8 C %o mesuree 


-30,67 


-25,45 


-24,65 


-30,51 


-25,21 


. -24,27 


8 C %o conigee 


- 


-22,58 


-21,70 


- 


-22,32 


-21,28 



Fraction F3 (Diols) 












Blanc urinaire 


•.- . •. '.■ -*■■ 




SI 


5pAdiol ; 


■■ 5dAdiol 


5|3Pdiol 


Nom du fichier 


2004BIulF3 


2004BMF3 


•2004BlulF3 


2004BlulF3 


tr(s) " 


882 


1331 


1361 


. 1679 


to 


- 


1,510 


1,544 


1,904 


Intensity (nA) 


6,3 


7,7 


2,5 


4,4 


8 ,3 C %o mesurfe 


-30,84 


-27,54 


-28,11 


-26,70 


8 13 C %o corrig6e 


- 


-22,25 


-22,94 


-21,75 





v : Echantillon 




SI 


5pAdiql 


5aAdiol 


5P Pdiol 


Nom du fichier 


2004856F3 


2004856F3 


2004856F3 


2004856F3 


tr(s) 


881 


1331 


1361 


1689 


trr 


- 


1,512 


1,546 


1,918 


Intensite (nA) 


4,4. 


7,2 


. 2,2 


7,0 


8 13 C %o mesur&s 


-30,74 


-27,87 


-29,41 


-26,57 


8 l3 C %o corrigee 


- 


-22,64 


-24,51 


-21,59 



% 
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valeur de reference d'une population temoin 


Echantillon 

dans les normes 




8 ,3 C%o haute 


6 1? C%o basse 


oui 


non 


llKetoStio 


-17,58 


-26,27 


«* 




Etio 


-19,56 


-26,10 


* 




Andro 


-18,43 


■ ". ''•: : -25,02 ■•■.•■ 


n 




5p Adiol 


-18,55 


-26,97 


< 




5a Adiol 


-18,59 


-27,40 


v 




5P Pdiol 


-18,25 


-25,55 


^ 







Blu 


Echantillon 




A%» 


, A%p + 0,8%o 


A%o 


. A%> - 0,8% 


Etio - 1 1 Ketoetio 


-0,81 


. -0,49 


-1,29 


-2,09 


Andro - 1 1 Ketoetio 


0,08 ';', 


i9,55 ; 


• -0,25f l • 


-1,05 


5p Adiol -5p Pdiol 


-0,50 


: -0,25 


^1,05": 


-1,85 


5a Adiol - 5p Pdiol 


-U9 


-2,11 


-2,91 


-3,71 



Seuil de positive de l'AMA : 5 13 C%o(metabolite) - 8 13 C%o(compose endogene de reference) > 3%o 



;13, 



5 C du compose < -28%o 
Variation maximale admissible Iiee a la m&hode: +/-,0,8%o 

Conclusion 



. «>PIBCERlMiB 
CONFORMEDESDONNfeS 
ETF0RMULAIRES0RIG1NAUX 



L'analyse par spectrom^trie de rapport isotopique (EC3 1) n'indique pas une prise de testosterone 
ou de Tun de ses pr6curseurs sur la base de 1'absence d'un appauvrissement isotopique significatif des 
metabolites c6toniques et diols de la testosterone. 



Partita femplir'parle respojisable 



Date et Paraphe du responsable: Q I iQi\t \Q^\ 
Observations: 




Ecart(s)n°: 
Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation 
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RAPPORT IKANAtYSE N° 5 



Demande d'analyse del'USADA du 13/04/2007 



Sport : 

fepreuve et lieu 
Date : 



USADA 

Reanalyse 

16/04/2007 



COPECERTIFlfe. 

COtfFORMEDESDONN&S 

ET FORMULAIRES 0R1G1NAUX 



Reception d efsl I'echantiHonfsl d'urlne : ' f . 

Date: 16/04/2007 jj 

Type de materiel : Berlinger 

Nombre d'echantiilon(s) : 6 (sur 10 echantillons regus) 

Nombre de rapport(s) d'analyse : 5 

Reference de(s) l'echantlllon(s) : 825423 - 825425 - 825426 - 825427 - 993856 - 993865 



Resultats (Cf referentiels en vigueur : AM A 2007) 



Date de debut des analyses : 



16/04/2007 



Methodes d'analvses utilisees : Chromatographle gazeuse couple's ■ a- la spectrometrie de masse et 
chromatographie gazeuse cdupleeala spectrometrie de masse dk. rapport isotopique. V • 

Conclusions I i/analvse par snec trometrie de masse de "rfofri ort isotopique 

n'indique pas nne prise de Testo sterone ou de' I'un de ses 
precurseurs sur la base de I 'absence d'appauvrissement 
isotopique- sldnif icatif des met abolites catoninues e t diols de la 
Testosterone 



NB: 



Echantjllon ri° ^93865 r :;Ja/yaleijr isotopique dti Sd-androstariediol n'a pas pu etre 
determinee errraison'de saJfaibie iconcentratlortdaris l*echantlllon. 



Destinataire ; \ ■'; 

-:USADA - T. Tygatt (1330 quail lake loop -suite 260 Colorado Springs - CO 80906 - USA) 

£fiPJSr 

- Union Cycliste Internationale - A. GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE) 




Le laboratolre n'est pas responsable. du prelfeyemeht Tdes ecriahtil]bf.s.: La reproduction, de ce rapport d'analyse n'est autorlsee que 
sous sa forme Integrate. II est conndentiel et comporte 1 page(s). r 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2004856F3-2.raw 
Project: conuole2007.PRO 
Sample list: 20O4.spl 
Une:10 
MSHIe: M-AN41 

Inlet: GC-combusflon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 993856 F3/15ul 



Acqulstlon Date: 20/4/07 14:37 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
'.-.. Slot Number: JB 251 
'•Run index:. J : '•'. 



Reference standard 




Species: C02 by CF (uncalibrated) 




Gas: C02 Uncalibrated C02 


Ratio type: Elemental 




Deconvolution: Craig 




Elemental delta 


Molecular delta 


Label: Value: 


Label: Value: 


Ratio 1.-13C -36.3 


delta 45 '-34.63 


Ratio 2: 180 -20 


delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





MaJ6f 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.01' . 


127.7 


1.1660E-02 


3.8127E-03. 


2 


5.08 • 


187.6 


1.1S81E-02 


3.8112E-03 


3 


5.13 


247.6 


1.1680E-02 


3.8105E-03 


13 


4.67 


2427.5 


1.1681E-02 


3.8121E-03 


14 


4.74 


2487.4 


1.1680E-02 


3.8137E-03 


15 . 


4.85 


2547.4 


1.1680E-02 


3.8138E-03 



Mean: 
StdDevoffit(%.): 



1.1680E-02 
0.02 



3.8123E-03 
0.28 



Sample Data 



Peak-No 


RT(Sec) 


Major Height 
("A) ._ 


Major Area , 


Ratio 4S/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


delta180. 


1 


-808.4 


5.00 


2.61S6E-08 


1.1794E-02 


■ - ' '9:76 


-25.29 


3.7.021E-03 


. -28.83 


-48.30 


-18.93 


. 2 


840.7 


0.S4 


4.7649E-09 


.- 1.179iE-*)2 


,. ' '9.50 


-25.55 


3.7016E-03 


-28.95 


-48.42 


-19.05 


3 


«§BiR6. 


3.00 


1.3S94E-08 


1.1733E-02 


.';■• • 4.50 


• J «3037tt 


3.701 1E-03 


-29.09 


-48.65 


-19.18 


4 


1139.9 


.0.78 


8.O37SE-09 


■1,1771E-02 


,::-: 7.75 


r27.34 


3.7J311E-03. 


, -29.14 


-48.60 


-19.24 


-5 


1163.9 


0.88 


5.6754E-09 


..1.1822E-02 


■. 12.08 


•22.89 


3.7014E-03 


-29.06 


-48.53 


-19.17 


6 


1327f4' 


5.37 


4.9371 E-0B 


1.1769E-02 


7.82 


<SH6*». 


3.7024E-03 


-28.84 


-48.31 


-18.94 


7 


<J35BK 


1.42 


1.0273E-08 


1.1749E-02 


5.88 


S29HS 


3.701 5E-03 


-29.09 


-48.55 


-19.19 


8 


1401.4 


1.88 


1.4749E-08 


1.1768E-02 


7.46 


-27.65 


3.7012E-03 


-29.15 


•48.61 


-19.25 


8 


4,682st 


5.28 


7.5264E-08 


1.1782E-02 


8.70 


IS26S3B 


3.701 1E-03 


-29.23 


-48.69 


-19.33 



21/04/2007 09:52 



Results for C02 by CF <unca1ibrated)(Fn1) [Printout] 



16J.1 



, (■' 



%s 
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